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PENGEMBANGAN ELEKTRODA SELEKnF ION TIMBAl(I1) TIPE KAWAT 
'IERLAmS YANG SEDERHANA DAN MURAM SEBAGAI SENSOR 
POTENSXOMETRI UNGKUNGAN LOGAM BERAT TIMBAL(I1) 
Oleh 
(Atikah, Qmitah Fardiyah, Hennin Sulistyarti, Wan A.E.Noor,2008,72 halaman) 
Penetitian ini dibkukan untuk mengefnbawn statu prototipe elektda 
s e W  iorr timbalm) sebagai anion Pb~h' tipe kawat terbpis yang &pat 
digunakan sebagai sensor pobmbmM lingkungan dari logam berat timbalm) 
di lingkungan yaw akumt, mpat, sededma dan mumh. Fernantauan 
pencernatan Pb dalam llngkungan Si3ngat penting dalam mewujudkan keamanan 
lingkungan di Indonesii karena logan Pb mwupakan elemen stabil (m 
bk&gmWis) yang angat W k  bagi manusia dm hewan karena 
menimbulkan efek negatif pada susunan syamf pusat, & e m  repmduksi, 
pencwnaan, sistem pembuluh datah jantung serta ginjal. Kortsenbasi Pb dabm 
damh r lOldL &pat menimbuikan penurunan keoerdasm dan pentnunan 
perkernbangan syaraf anak-anak. 
Tujuan dari pen&rtian ini adalah mmgemhngkan pemhabn ele&mda tipe 
kawat gerhpis yang 5elekt?f terhad2lp ion timbal[lI) sebelgai anion PbCI,' serta 
&pat digunakan sebagai metoda altematif untuk m- kadar logam berat 
timbal(II) di hpangan, 
Untwk mencapai tujuan tersebut dibkubn tahapan penelitian sebagai berikut: 
(1) membuat badan elektrcda yang terdki dari teflon, pbstik polietiIen (PE), dan 
kawat platina ( 0 4 5  mm), (2) optimasi komposisi memkan berbahan aktH 
(Aliquat 336)rPbCh atau m&ltrioMibmmium~Idwoplumbatr;II~, bahan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
gendukung campuran p d i i n i l l d o r i d a [ P W : ) , ~  dibutilitsbt (PEP),paukar 
kation di(2-etil heksfll) aam M a t  (DZEHPA) dabm Harut tetrshidrufuran(lHF), 
(3) membuat konsbuksi eleldroda s&Wf ion (ESI) lhnbal(II) tipe hwat terlaprs 
yang terdiri dark badan eteleh-oda, rnembran dan kabel koaksial RG58 $&gal 
penghubung ESI ke abt p o t e n s i i ,  (4) mengkaralderisFsi s'ht dasar ESI 
timbal(II) seblum diaplikasikan untuk pengclkwan %(It) di (apangm guna 
mengetahui kualiis parameter opem&mlnya meliputi: hkb  Nenrff dan 
rentang konsentrasi pengukumn, reprodusibiliis pemboatamya, p a k d w n  
potansial stanclar kondiiional (m 0 ) p  wakhr, vuaktu respon, usia 
pemabian, stabilitas teibadap pH dan temperatur,wakhc pmkondisi &lam 
larutan ion yang disensomya (mPbWI, 0,OS M), selektivitas kdwdag ion-ion 
asing yang terdapat &lam air l i  menggunakan metoda l a m  termmpur 
dengan konsentrwi ion asing tetap l W 3  M dan ion utama PbQ' bewaM 5.1@ 
- 5.1W2 M. Evaluasi ditakukan bt?r&sarkan besarnya penyimpmgan haqa faktor 
Nernst ESL Pbm) yang dibuat krhadap h a w  gays untuk anion divalen - 
29,6 mvfdekade komentmsi Pba,*. wta harga kds ien  selektrvltas . . ESI 
t9madap ion utama dan lon asing (&), (5) m e m l W k a n  ESI Pb@) pada 
analisis Pb(l'£) s&a@ anion PbCH2- &lam air limbah buatan secam 
potensimetri yang Wlnya dibandingkan dengan meeoda baku s@&dobmetri 
serapan atom (AAS). Patanwter yang dsbandingkan adabh se&Mtw metoda, 
b l a h a n  yang d i i k a n  seFta Icemudahan &lam pehksanaan analisis. 
Dwi hasil penelithn d i i h  ESI Pb@) bemrembran dengm IumpaW (% 
betat) 4% m e t i l W l a m o n i u m t e t t a ~ ~ ) , 3 0 %  w65,5O/0 DBP , 
0,5% DZEHPA dahm~ @rut THF (1:3 % b/v) yang dilapiskan peda kimrat 
plating bediameter 0.5 mmm dan dihubungkan bngsung ke alat potensimeter 
oleh kabel kwksial RG-58 memunjukkan ukuran el, konstruksinya sedehlw, 
re- Nemstian dsngan harga faktor Nmmt -29,25 mvfdekade kmsmtrasi 
pada rentang konsentrasi 5.10-~-5.1W~ M (0,0135-10.350 ppm P~CIP), l i i  
deteksi 5.10-~ M atau 0,0135 ppm PM:142*, mempwyal repmdusibltitas penbuatm 
yang Mk, waktu respon cepat (30 detik) potensial ekktrda bervatiasi * 0,32 
mVfjam kama perubahan harga Eo tanpa merubah sensitivitss m, stabil 
t&adap pH 3-7 dan temperatur P-eC, ESI masih &pat di imkan &lam 
waktu 2 bulan, memetlukam pmkandid dalam brutan NazPfSb 0~05 N minimal 3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
jam, kinerja ESI menunjukkan sakktiitas lebih besar temadap ion Pb(IQ yang 
Uiiwmya d~Wingkan teriwdap 'm asing, dengan wutgn selektivitas sewai 
deret HofmeMe~ P~U.+'-> S* > NO; zW0i > Bi . AplUGasi ESI pada pemban 
pt3Ue2. dalam air l ibah b t a n  pada kommtmsi 0,l - 103 gpn memberlkan 
kekliahan 0,W.-3,8% sedangakan rnetoda A45 rnemberikan kesalahan 41- 
1,6Z0h. 
Dari M I  PemJItiw ini dapat dinyatakan bahvvg ESI -2- Mpe kawat krlapii 
yang dihasikn rnemilM karabr optimal u W  amlii timbal@) sebagai ankxl 
PIS&* secara tmtmsbmetri pada penenhian tirnbal@] dalam air limbah buatan 
pada konsentmsi 0,l-103 ppm dengan kesalahan 5 3,8% dapt m k a n  
metoda qektrofotmetri serapan aUrn (AAS]. Dibandkrgkan metoda A S  
metoda potendmetti memiPki kelebihan kbih cepat, sedemana dan murah. 
iaboratoriwn Kimia Amlitii, Jumn Kimia Fakultas mabmatika dan Ilmu 
Pengetahuan Alam (FMIPA), Universitas l3rWWa Malaw 
Nomor KonBak : 32O/SP2WPlDP2MnlI/2008, tanggal 5 Maret 2008 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
SUMMARY 
DEVELOPMENT OF A SIMPLE AND CHEAP COATED WIRE 
LEAD ION SELECTWE ELECTRODE AS A 
POTENTIOMETRIC SENSOR ENVIRONMENTAL OF HEAW 
METAL LEAD(I3) 
by: 
(Atikah, Qonitah fardiyah, H m i n  Sulistyarti, Johan A.E,Noor,Z008,72 WWS) 
The research has been done in order to develop a prabotrpe CWW wire W(lI) 
as PbClk anion sefective elecb~de wich is can be used as an environnrental 
p o t e n t i o m  sensoF of i@n) wich is has relaweb fast respome, s i m p l ' i ,  
speed, and b w  cost. MmiWng Iead(H) in e n x i m m t  is urgent need in d e r  
t a m a k e s a f ~ e n v i r o n m e n t h I ~ l a , ~ W i s a n e x t r e m e ~ s * r M e  
element Qtagwized as a heavy metals. It is very toxic to human and animals, 
because lead can advmety affect the develop'i neMKn system in children at 
z 10 &dl, in blood, including learning diibilkies and r e d u d  fdi inwomen. 
7he aim afthe he istodevelope pmparatim of coated wire elecbodes 
(NE) wid  am sek tk  to lead@) ion as hC&* anion ad can be used as 
albemative methods to the b d  level in the W analysis. 
TO achkve these gwl, a mwmh has ken onied out as follow: (1) 
prepdon of ebxtmdeTs ba$y cm&t af Mm, pDhlethilene plastic and 
platinum wire (0 0.5 mm), (2) optimation of rnembtane composition base on 
(Aliquat 336)r PbCb (m&@bkQl ammMlium temchbroplumbat@o as an 
active material i m m t e d  in a m a w  mMure of polynid 
ch&rfde,dibuthylphtahae,DEHPA dissoked in OliF),(3) marking 
mated wire ld(II) ion s e M e  electFode (lead0 CWE) wrWWbn consit of 
elecb-ode' s body, rnembrahe and coaxlai cab  to pin leads) ONE to a 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
KATA PENGANTAR 
Dengan memanjatkan puji syukur kehadirat Allah SWT yaw te(ah berkenan 
melimpahkan rakhrnat dzrn h i i  sehingga kami dap~t menyelesaikan 
l a m n  penelitian tahap W m a  dari penei i i  yang berjudul: 
PENGEMBANGAN E L E ~ D A  SELEKTIF ION TIMBAL(IJ nm KAWAT 
TERLAPIS YANG SEDERH- DAN MURAH SEBAWU SEWOR 
POTEMSIOMEIWI UNGKUNGAN LOGAM BERATTIMacu(n) 
Pene l i  ini krdlri dari dua tahap, @hap pertam adalah ~~n 
pmbuatan clan karalawisasi dekhda erlektmcla1Wf ion timbal(II) sebagai anion 
PbCJ.? tipe kawat twlapii dengan m h n  campuran A l ' i - 336 -  wcl,& : 
WC DBP: D2EWPA = 4:3055$:45 % 4/b ddam p&wt THF (k3 v]v) yang 
dapat diguMkan sebagai sensar lingkungan logam berat PWII), Tahap kedua 
adalah mengaptikasiin ekktmda s e W  Umbal(n) yang berhasil d'iuat pado 
tahun perlama pada penentuan Wrn berat ClmbalOI) dl l i n g a n  (air limbah, 
sungai, udara) yang hasilnya dibandingkan dengan mtoda standw APS. 
Pa& IcempaQn ini tak %pa penub sarnpaikan terlma kasih kepada: 
1. Direktorat PendiUan den PengeiWlan Keparda Mgeyarakat DlrekWmt 
Jend~ral Pendklikan Tinggi m e n  P ~ ~ d i k a n  N a W  yang 
telah membiayai penelitian ini 
2. Lembaga P d i m  Universltas M j a y a  yang Zslah memberikan 
pematian yang serklg 8ehiRgga lapomn ini depat terselesalkan 
3. Cafmatorium Kimia Anam. ldmatnkrm Instrum-9 Juhrsan Kimia 
FMlPA Uniie~sik Brawijaya CUB), Labamlorim InWmentasi Fisika 
Junrsan Fisika FMIPA-UB yang tdah memberikan segaia f d i s  
selama penaliian 
4. Semua pihak yang Mah membtaikan bantuan, dukungan den dcnungsn 
selama penentian 
Akhimya dari hasil p e n e l i i  t&ap perfama ini dihaapkan dapat 
menjadikan dasar untuk penelm selmjuhya, sehhma dMUcan suahr 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
sensor lmgkungan unhrk memitar kandungan logam berat timbal(II) 
yang leMh sed-, rnurah dan oepat yang @at mmggantikan 
mstadeysng*h& 
Ttm ReneHti 
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PENDAHU WAN 
Kebemdaan Pb dalam lingkungan (air, udam dan tanah) rnenunjukkan 
adanya kontaminasi Pb sebagai akibat penggunaan logam timbal secara luas 
dalam tndstri pelapisan logam (ekkaW&tid, cat, pewarnaan kemmik, 
baterei serta emisi kendaman bemotor yang dilepaskan ke lingkungan 
(Fardiazl1942). logam Pb merupakan elwnen stabil (m bi0deg-I yang 
sangat toksik bagi manusia dap hewan karena menimbulkan efek negatii pada 
suwnan syaraf pusat, sistem reproduksi, pencemaan, sistem pemboluh darah 
jantung serta ginjal (Kobayashi,et al.,M05). Kansentrasi Pb dalam darah 2 1WdL 
&pat menimbulkan penurunan kecerdasan dan p@nurunan perkembangan syaraf 
an&-anak (EPA12(X]63 KonsenWi Pb dalam air limbah cair menurut Baku MUM 
Limbah Cair bagi kegiatan industti I dan 11 berhmnrt-turn adalah 0,1 clan 1,O 
ppm, (Anonim,l9!35). 
Nasil penelitian UP1 terhadap Daerah Alimn Sungai. (DS) Bra- dari 
k t u  sampai hilir di Surabaya dan Pomng pada Tahun 1980/1981 serta Wraca 
Kclalitas Ungkuwan Midup Daerah Jawa Timur,1999 dalam Ekpedatda Tingbt I 
latim (Anonim,Z(MO) industri yang herlokasi disepanjang sungai BranEas 
hrpotensi membuang logam berat Hg,Cu, Fe, Pb,Zn, Cr serta Ni berasal dari 
indusbi kertas, tekstil, e?ktm@aW serta penyamakan kulit. Kacenderungan 
penggunaan sepeda motor yang setiap tahunnya mnunjukkan kenaikan 1Ck2095 
menyumbangkan terjadinya polusi Pb di udam karma penmuman hensin di 
Indonesia (di luar Jakarta) masih me~unakan bahan metiltimbal (vww.d- 
inf~kom-jatirn,g~i,id 200% diakms tanggal 17 Maret 220071.. 
Pemantauan pencemaran Pb &lam lingkungan masih bersifat manud, 
sehiwga akumsi data yang dilamrkan cenderung rnemgukan, Tersedianya 
fasilitas advmted sm@hg dan fasilitas laboratorium untuk mengukur 
konsentrasi Pb dalam sampel menggunakan metoda spektofotometrl serapan 
atom rnedukan biaya mahal dan waktu lama untuk preparasi sampelnya, 
sehingga pencemaran Pb di lingkungan balk yang berasal dari indlrstri maupun 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
kendaraan bennotor sehma ini belum terpanbu dengan baik karena terkendala 
oleh blay andisis yang mahal, 
Berdasarkan kenyataan bahwa kadar Pb(11) dahm air limbah dan sungal 
serta udara dapat diubah menjadi bentuk anionnya P a t -  (spesiasi). 
Kebwadaan anton ini dapat menggambarkan adanya pemmaran Pb di 
Ilngkungan sem cukup stabil selama penyimpzPnan dan tmnsportasi. Maka untuk 
mewujudkan keamanan lingkungan di Indonesia agar keberhasiian 
pembangunan nasional ygng keberlanjutan &pat dijamin diperlukan metode 
andisis ion Pb(II) yaw memlliki kecermatan dan ketepatan tinggi, h t w  debeksi 
rendah, cepat dan mwah untuk memitor dan mengontrol Rb residu &lam 
jumlah renik di tingkungan air limbah industrl elek&@atSng, air sungai tkantas 
dan udara kota Malang. 
Meto& penenmn Pb yang ada adalah metoda semm tangsung maupun 
tak langsung baik klaslk (Wasi volwnetri, grwimetri) serta instrumentas' 
(spektrofotometri uv-vis , serapan atom @AS)]. Met& tersebut &pat diganggu 
baik deh kation maupon anion, sWn itu memerlukan bhapan analisis yahg 
konpleks, bahan pereaksi banyak dan peralatan yaw maM (Qian,et al.,2001). 
Kendala ini dapat diatasi dengan metode patens- rnenggunakan eleMroda 
selekt5f ion (ESI) Pb(II) (Buck and Lindner,U)O1 ; VYang12002). ESI ini b a q k  
digunakan &lam analisis kimia secara lws mulai ana!isls kimia anorganlk 
d e r h n a  sampai makro mlekul organik komplek dalam bidang analisis kimia, 
biola$i, pertanian, geologi, ked0bran serta lingkungan karena selektif, peka, 
akurat dan teliti serta batas deteksinya cukup rendah. Pelaksanaan anal'- 
-pat, mudah, hanya rnemeflukm sarnpel d t  setta petalatan sedtKhana 
seperti potensio/pH meter coclok untuk anatlds imik NtrO di lapangan. Darl segi 
instwmentasi sangat memungkinkan untok diminiatutimi, &pat digunakan 
untwk penentuan dalam sampel yang mengalir (analisis on-/&@ serta sampai 
saat ini ESI ape kawat terlapis klum dipasaFkan (Buck and Lindner,2001). 
ESI ion Pb(1I) yang dlperdagangbn adalah tipe bbung, bermembran 
padatan PbS atau caimn garam pengampleks wno dilengkapi dertgan si*m 
elektroda pembandhg dalam Ag/AgCI (IsEwM00). Sensor demikim metdiki 
konsthrksi kmpleks, berukuran bear, memerlukan posisi tegak dalam 
- - -- -7 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
penggunaannya sehingga kurang uxxlk untuk penentuan lapangan %(XI) karena 
berukumn besar dm strums W s8rt.a relatif bebih mahal (ongkos per usia 
pemakaian lebih dad satv juta rupiah) (Buck and Lindner,2001; Ta!qana,et 
a1.,2W). Selain itu ESI menunjukkan selektivitas menurut dew Hofmeister png 
lebih d e w  terhadap ion - ion lebih Ilpofilik (Ard&any,et al., 2003) yang 
kerfanya diganggu oleh kation Hgz+, Ag' dan Gd+ ( Perge,et al., 2001). ESI 
bermembran cair penukar ion telah banyak digunakan sebagai sensor katron dan 
anion yang menwnjukkan selektivitas mewrut urutan deret Hofm&te~. ESI 
l eb i  selektif terhadap ion lebih hidrofobik dlbamdingkan ian hiirotllik 
(Buhlmann,et dc1,2001). 
Pengatasan pemsalahan dalam faktor bentuk (konsbukl), selektivTtas 
dan hgrga diperlukan perancangan pera1at.m (devim sersor patemiomebi ion 
Pb(1IJ sehgai anionm yakni PbC!l.,'- berupa ESI Pb(II1 tipe kawat tehapis, 
yang dibuat sebagai wujud penerapan ihu dan alih tekndogl sehingga 
ketergantungan akan peralahn impor b i i  brkurangi dan akhimya blsa 
dihilangkan sama selcali. S e m  dibuat dengan mengiganti sist@m elekb'oda 
pembanding dalam menggunakan smtu konduktor elektmnik benrpa kawat 
platina. El tipe kawt terlapis ini merupakan suabl inovdsS dalam bidang 
trarsduser sensor ion yang memberikan respon cepat pada rentang konsentrasi 
luas, memiliki komtruksl sederhana, berukuran kecit dan murah sehingga acok 
untuk analisis lapangan (Gunningham,l9& ; Bwck and Lindner, 2001; 
Zanjanchi,et al., 2006). Diimping itu ESI tipe kawat terlapis ini wmpai saat ini 
helm dipasarkan dan banyak dimanfaatkan untuk analisis &he @Wtu). 
Studi pendahuluan yang su&h dicapai adalah rnembuat swtu eleldroda 
selektif ion (ESI) Pb(lI) Hpe kawat terlapis yang tersusun dari : membran sebagai 
sensor ion berupa carnpuran balm aM penukar anim Mqwt 336 PbfIZ) : 
palhrinilkhlorida (WC) dan pkzaWm dibutilfblat (DOP) ddam pelarut 
WmMdmFuran, dilapiskan pada permclkaan M a t  platina memilild kilmkteristik : 
NemWn dengan menunjukkan respon limier yang baik rata-rata sebesar 28,8 * 
1,65 mV mvfdekade konsentrasi Pb(II) pada CRlltang ~~ 5.10 -5-  5.10- 
%I. \Nairhr respon @pat (< 1 rnenh), pada rentang pH 3-7, menujukkan 
seiektivitirs yang h i k  terhadap anion PWI) sebagai anion pbCh2- dibandingkan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
rerhadap anion yang lebih hiirofilik, narnun menunjukkan keterbatasan 
selektivitas terhadap kation karena limit d&ksi masih cukup tinggi serta wia 
pemakaian pendek (< 2 bulan). Sensor Pb(I1) yang dibuat juga telah 
diaplikasikan pada sampel air limbah buatan dengan menunjukkan kesalahan 
analisis I 4%. Penyimpangan rmon  tVemsfian pada konsentrasi rendah 
disebabkan oleh adanya gangguan kaion (kation datam larutan). Sedangkan 
pendeknya usia pemakaian karena rnembran kurang homogen, pada konsentrrtsi 
tinggl penyimpangan respon diakibatkan oleh pembentukan asosiasi ion, akibat 
rendahnya tempan dielek&ik rnembran (tetapan dielektrik s 14), karena 
p/as&Wyang digunakan terlalu hidrofob (8tikal-1, 2007). 
Oleh karena parameter sifat dasar ESI bermembran cair yang 
menentukan kimrja ESI seperti : mitMrtasJ waktu respon, usia pemakaian 
serta konduktiiitas sangat ditentukan oleh sifat hidrofobisitas dan komposisi 
membmn SI, maka untuk mengetiminir gangguan anion Morida, nitritJ n i w  
tiosianat, fosfat dan swlfida rang berada bersarna-sama dengan Pb(I1) dalam 
sampel air dan udara, maka perlu dibuat suab ESI tipe b a t  terlapis yang 
selekblf terhadap Ion PbPb(II) dengan memodifikasi konstrulcsi dm komposisi 
rnembran yang telah dibuat pada studi pandahuluan rnenggunakan khan a W  
metlltridoUesilamonium tetrakloroplurnbat(II) atau metiitrioktilamonium 
fetraltloroplurnbat(I1) diamobilisasi pada pendukung potimer arnpuran 
polivinilklorida (PVC)- p/as&&r dioktilftalat (WP) atau dibutClftalat (DBP) dan 
4EHW dalam Marut tetrahiirmran sedemikian s e h i m  perbandingan 
kornposisi yang diperoleh menghasilkan rnembran yang mihporus, bedat  
hidrofobik, lentur agar rnemiltkj konduWtas listrik cukup hesar ( B W  and 
Lindner, 2001). 
Dengan demikian dihampkan semr potensiometri ion Pb(I1) yang 
dihasilkan menunjukkan ldnerja optimal sebagai alat pengukuran anal i i  Yakni 
: trersifat sensitif (NernNan dengan harga faktor Nemst 29,6 mvldekade 
konsentrasi Pb(II)),limit deteksinya rendah (orde 105-106 M atau 0,662-0,062 
ppm) ), selektif (+Rk untulc Pb(II)), a m  pettukaran wkup besar A.un-7 
serta memiliki usia pernakaian lama (lebih dari 2 bulan) sehingga ESI yang 
dihasilkan dapat digunakan sebagai metode allernatif dalarn mendeteksi PQII) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
dalam air limbah indststri el-m badan air sungai hntas serta udara di 
lapangan disamping mtode baku spekfmfotometri serapan a m  (m). 
Disamping itu keberadaan satmar Pb(II) ini dapat mencegah pembdian perakn 
sensor potensiometri Pb(I1) yang sebertamya bisa dirancang sendiri dan sangat 
diperiukan UnNk perintisan agar bi$a k i n g  secara global, 
PERPUSTAKAAN 
Unlverrtus 8nNpp 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
BAB I1 
TUJUAN DAN MANFMT PENEUTIAN 
TAHAP SATU 
2.1 Tujuan Penelftian 
Tujuan penelitian ini adalah : 
1. Mempemkh perbanUingan kampoQisi optimum membran sensor ion 
Pb(I1) yang menghasilkan karakter sensor yang optimal untuk 
pengukumn analisis 
2. Pdembuat dan rnengkarakterisasi sifat dasar prototipe sensor 
potensiometri Pb(I1) tipe kawat terlapis 
3. Menguji seberapa yllh pengaruh ion/molekul asing yang wngkin 
terdapat dalam sarnpel ujt, yana rnengganggu kinerja sensor Pb(m serta 
menentukan penopeng yang cacak agar sensor dapat digumkan untuk 
alat ukur Pb(II) &lam jumlah renik yang sensitif dan selelrtif 
4. MengetahUi berapa ketepatan, ketelitian serta batas dePerksi PbCII) yang 
dapat diukur s m m  potensiometri menggunakan alat yang dibuat 
2.2. lrlanPaat kmeiitlan : 
Manfaat dari hasil penelitian tahap wrtarna ini adalah: 
1. Mempemleh prototipe sensor potensiometri WII) tipe kawat krlapis 
yang sederhana, sensitif, selektif serta murah, yam memlliki karabr 
optimal untuk penguhran analisis dalam mendeteksi Pb(I1) dalam 
sampel air limbah buatan. 
2. Memperoieh perangkat analisis Pb(I1) di lapangan yang cepat, sederhana 
dan murah yang sangat dirlukan dalam memanitor kadar Pb(I1) dalam 
lingkungan agar aman dan memnuhi st9ndar yang dlijinkan(seswi baku 
mutu). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
3. Meningkatkan penguasaan IFTEK dalam tekndcgi pembuatan sensor 
potensiometri Yogam berat timM(n) sehingga hasil penditian diharapkan 
dapat mengurangi ketergantwngan impor akan sensor Pb(II),dan 
kemungkinan dapat diekspor. 
4. DgiC hasil penelitlan tahap satu ini akan djperoleh karakteristik sensor 
potensiometri benrpa e W  selelctif ion (ESI) timbal(II) sebagai anion 
PbCi4* ,tip@ kawat terlapis yang dlbuat, keleblhm dan kekumngan 
metoda p&nslom&i pada pengukumn timhl(l1) sebagai anion PbCi$ 
dalam air limbah buatan (meWa yang dikembangkan] dibandlngakan 
dengan metoda standar spektrofotometni serapan atom (AAS). 
Selmjutnaya m r  pofmmrnetri timbal(I1) yang &lah dihrwlkan pmia 
tahun pertama ini akan digunakan sebagai m W a  atternatif unNt 
analisis lapang dalam memonitor kadar Pb(II) dalam lingkungan 
berdasarkan hasil penelitmn tahap petama in]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
BAB IU 
TINJAUAN PUSTAKA 
3.1 Tsmhl (Pb) 
Timbl merupakan unsur logam yang berwama abu-abu, memiliki 
berat atom 207,19 gr'mol dengan nomor atom 82 dalam tabel periodik. Unsur 
timbal mempunyai simbol unsur Pb dengan bilangan oksidasi +2 dan +4. Pada 
bilangan oksidasi +2 reaksi Pb2+ dengan anion tertentu membentuk senyawa 
yang lebih stabil. Ion Pb(I1) dapat berser?yawaan dengan oksi&,sufida clan 
klorida. Salah satu senyawaan kloridanya adalah P~cI~~;  mrupakan ion kompleks 
yang stabil. Anion ini dapat disintesis dari Pf~(N03)~ dengan penambahan Ha 
berlebih menurvt persamaan (3.1) dan (3.2) (Anonim1,2D06) sebagai : 
PbCI2 merupakan garam kurang larut dengan kelanitan 10 g/L pada suhu 20 "C 
Kelanrtan PbC12 meningkat dengan kenaikan suhu. Endapan PbCll melarut dalam 
klorida berlebih membentuk ion kompleks tetrakloroplumbat (11). 3ika ion klotida 
yang diimbahkan tidak berlebih maka akan terbentuk ion PbCi; yang kurang 
stabil, reaksinya clapat ditulis sebagai persamaan 3.3 (fWmim2, 2006) : 
Kesatimbangan ion PbCIq2- dipengaruhi oleh pH. Pada pH asam, jumlah 
ion H+ dalam larutan semakin meningkat sehingga ion PbCh2- akan berubah 
dalam bentuk asamnya. Pa& pH netml dalam bentuk garam Na2PbCI4 , 
sedangkan pada pH basa (pH>7), jumlah OK &lam larutan semakin meningkat 
sehingga dalam larutan akan terbentuk endapan Pb(OH)2 (Ardakany, et all, 
2004). Realesinya dapat dituliskan sebagai permmaan 3.4 : 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
3.2. Sensor Potensiometrl elekRoda mleW Ion (ESI) 
Sensor potensiometri berupa Elektroda Selektif Ion ( ESI ) adalah suatu 
sel p r o  elektrokimia yang menggunakan membran selekW ion, disamping 
berfungsi sebagai sensor kimia lingkungan ionik juga untuk mengukur aktivitas 
(konsentrasi) ion analit. Membran merupakan suatu lapisan penghantar muatan 
yang memisahkan larutan sampel dengan larutan bagian dalam membran serta 
mengatur pergerakan spesi ionik dari kedua larutan yang dipisahkan. Pergerakan 
spesi ionik ioi menyebabkan gradiin konsentmi ion, yang selanjutnya 
menimbulkan potensial l i r i k  yang terukur sebagai beda potensial membran ESI 
dengan elektroda pembanding kalemel jenuh (EM). ESI ini menggunakan 
membran sebagai sensor, maka membran merupakan bagian terpenting dari ESI. 
Gambaran elektrokimia dari membran ESI Pb(I1) yang dibuat nwrupakan 
membran permselekWf, yang dalam komponen bahan pendukungnya terdapat 
gugus ionik bermuatan posrtif (kation metiltridodesil amonium kuarterner) 
sehingga memungkinkan reaksi pertukamn ion secara selektif dengan ion Pb(I1) 
larutan yang bermuatan berlwvanan dengan muatan membran, membentuk 
pasangan ian pada konsentrasi tertentu. Rentang konsenbasi ini menunjukkan 
rentang pengukuran, dimana konsenbasi terkecilnya merupakan konsentrasi limit 
deteksi pengukuran. Potensial listrik yng timbul pada antarmuka membran ESI 
Pb(I) - larutan analit karena adanya reaksi pertukamn ion antara son Pb(II) 
larutgn analit dengan ion Pb(II) dalam struhr membran yang khas clan 
f e m n a  d i i  ion-ion di &lam membran. Mekanisrne reaksi pertubran ion 
yang terjadi secara keseluruhan digambarkan sebagai berikut : 
r + ~bC12-mmtmn, antarmuka 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Hal ini menyebabkan ESI benifat selelctrf dan spesifik, meskipun membran ini 
kadang-kadang memberikan respon juga terhadap ion lain selain yang 
disensomya (Cattra11,1997). 
Gugus aktif dalam membran ESI PbClZ- (garam (RR3H)WW mula-mwla 
terdiwsiasi menjadi kation RR3W' clan anion Pbch2- pada antamuka membran - 
larutan sampel, diikuti dengan reaksi pertukaran ion antara ion pbCb2- dalam 
mernbran dengan ion ~bCl$ dalam larutan (pbC14'*) membentuk asosiasi garam 
(RR3'N)2PbC14 secara elelttrostatik. Garam (RR3'N)2PbCId yang terbentuk akan 
terekstraksi ke dalam membran. Hal ini berlangsung terus-menerus hingga 
tercapai kesetimbangan yang menyebabkan timbulnya gradfen konsentrasi 
P~cI:- di dalam membran dan larutan sampel. Gradien komnbasi ini 
menyebabkan timbulnya beda potensial pada airtarmuka membmn larutan sesuai 
dengan persamaan Nernst 3.5 sebagai: 
E = EP + S log a, ' ( air ) 
P = intersep fungsi respon linier yang rnerupakan potensial standar, sedangkan 
S = lereng yang merupakan faktor Nemst 2,303 RT/aF = 29,6 mV/q pada 250 C, 
a = aktivitas (konsentrasi) Pb(1I) dalam larutan yang diukur. 
Reaksi kimia pertukaran ion yang terjasi pada antamuka membran 
semr digambarkan sebagai berikut 
)C = anion lain (asing) 
Roses pengenalan analit merupakan faktor utama penem kinerja suatu 
sensor. Penggunaan prinsip-prinslp pengenalan dua spesi tlpe bimolekuler 1:l 
yang melibatkan maksi komptekrasi, intelaksi ionik, reaksi M-key 
menghwilkan sensor ion-ion yang seleMf (Buhlmann, 1998). Namun 
penggunaan prinsip pengenalan dalam mendwin ESI bagi anion-anion yang 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
menggunakan bahan aktif penukar ion seperti senyawa garam amonium 
kuartemer tidaklah mudah. Karena selain tidak mendliki fungsi pengenalan 
(interaksi spesifik) dengan anion yang disensomya, respon potensialnya 
benlasarkan pada l ipofi l i is anion. ESI lebih merespon anion yang lebih UpoFilik 
Selektivitasnya ditentukan oleh energi bebas relatif solvasi anion-anion dalam 
larutan dan fasa membran, yang sesuai dengan urutan dalam den& Hofmeister 
sebagai : anion lipofilik besar > C10; > CNS - > I - > No3 - > Br - > CI - r HCG- 
> F - (Wroblewski, 2005). 
Bagi ESI bermemran penukar ion yang umumnya memliki kapasitas 
pertukaran ion m n t u ,  menyebabkan ia tidak menbedakan ion yang 
ditransparnya secara individu (tidak spesifik ion). Kama mernbran dapat 
merespon ion-ion =lain yang disensomya maka membran ESI betsfat selektif 
ion (LaIrshminarayanaiah,l976). 
Sifat yang harus dipenuhi deh membran ESI agar ESI yang dihasilkan 
mmiiiki sensitivitas dan qlektivitas tbggi antara lain adalah ; betsifat hidrofobik 
dan tetapan dlelekWk thnggi, menghantarkan arus Ilstrik yang tinggi karma 
pomsibsnya rendah dan kerapatgn muatan tinggi, lentur supaya ion-ion &pat 
bermigrasi serta stabil terhadap pH, senyawa organik dm o 
Research, 1997). 
3.3. Susunan ESI Umbal@) tipe lcawat terlapis 
Komponen ESI Pb(I1) tipe kawat terlapis ini terdiri dad: badar~ elektmda, 
konduktor elektronik, membran a i r  berpendukung polimer yang dihubungkan ke 
alat potensiometer oieh kabel koaksil RG-58. Sebagai badan elektroda 
dipergunakan adalah batang teflon. Batang tefion ini mempunyai sifat kuat dan 
inert. Sedangkan bagian kawat Pt yang tidak dilapisi membran dibungkus dengan 
plastik polietilen (PE), PE bemifat inert dan isolator yang baik, sehingga mampu 
mencegah kontak langsung kawat Pt dengan larutan analit yang dapat 
menimbulkan kesalahan pembacaan potensial (Buhlmann,l998). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Pada urnumnya membran polimer dilapiskan pada kondulttm. elektronik 
berupa h a t  Pt yang mampu menghantarkan l i i k  dengan bai i  Kawat Pt 
b&at kuat dm inert sehingga tidak menirnbulkan efek tehadap larutan analit 
- membran (Camman, 1979). Kawat Pt digunakan sebagai pengvnti sistem 
elektroda pembanding dalam karena kawat hi &pat mendeteksi terjadinya 
sistem redoks pada anbmuka konduktor - membran. Pada konsbuksi 6 1  tipe 
kawat terlapis, kawat Pt ujungnya dibitkan pada kabel koaksial RG-58. 
Pemakaian kabel koaksiil RG58 ini dirnaksudkan untuk menghilangkan 
gangguan l i k  pa& rangkaian Iistrik potemiometer (Camman, 1979). 
6ahan aktif membran yang digunakan adalah Aliquat 336 - PbCldd 
(metibioktilammoniutn plumbat), Niuat 336 ini t a n h r k  dari katlon organik 
yang dapat mernbentuk garam dengan anion P a * .  m w a  ini mnrpakanl 
gararn ammonium kuartemr asimebis yang W k  lanit air dm bwantai panjang 
sehingga memungUnkan terjadinya transpor anion P~CIP Secara selektif 
menernbus antamuka larutrsn analit - rnernbran (Cqjnis, 2006). 
Bahan pendwkung metnhran yang sering diguwkan adalah patimer WC 
(polMnW klorida] yang bemifat kaku, kuat $an inert. PV(: pa& urnumnya 
mampunyai suhu bansisi gelas (393 relatif tinggi (810e) sehingga diperlukan 
penambahan pbsY&wuntuk menuruflkannya dan menghasilkan membran yang 
basifat lentur. WC merupakan warn lewls sehingga h a w  dilarutkan Ualam 
petanit gang bersifat basa lewis seperti tebahldrofuran 0. Pebrut THF 
merupah donor elek€mn deftgan konslanta dielekbik 7,6 dan mempunyai 
vidaitas Fendah (0,M cP pa& suhu 25 OC) (WldGMOI) 
Pelarut bahan aktif rang digunakan adalah dibxltilhlat (DBP). DBP 
marupakan senyawa ester hidrofoMk yang be* pfa&&w dengan viskosil;as 
0,203 wise pada suhu 20 OC. Pelarut ini secara fisik alcan betwrnpur dengan 
bahan pendukung polimer dan bahan aktif membran. #k&Weryang digunakan 
harus bemifat tidak mudah menguap, tidak larut &tiam amlit dan dapat 
meningkatkan selektivii bahn aktif. Penambahan p&k&e/ ini bertujwn 
untuk menurunkan suhu gelas membmn sehingga akan menghasilkan membran 
yang fkkstbel dengan memiliki harga suhu transid gelas (794 5 suhu kamar. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Penambahan bahan ~ c &  dengan m n d i n g m  k o w s i  &&&w 
(dengan bahan akbtl : PYC = 70 : 30 akan merighasilkan membran yang 
homogen (Ardakany,UM3). 
Di (&Ethyl Hexyl) PlNKporic Acid fqDIPb3adalah senyawa omnlk 
dengan rumus molekul & H a p  dengan berat rnolekul 32&42 glmol, mewpa 
kan caimn jernih kekuningan dan l a m  dalarn pel& arganik, mengandung 
gugus fosfat ( ~ 0 4 ~ -  ) dan atom H yang mengikat 2 gugus etIl (CzH5 ) merupakan 
asam lemah yang bereaksi dengan ion logam rnernbentuk komwks tidak 
bermuatan yang larut &lam p6lacut organik. Strcrktur molekul DzEHPA 
sebagai berikut (LanXess,2005) : 
Gambar 3.1 Struktur D2EHPA 
DZEHPA dalam pelarut organik seperti tetra hidm furan (THq mampu 
berlkatan dengan ion logam atau katbn!kaionM yang dapat mengganggu 
dalarn larutan rnenghasilkan spesi tak bemuatan yang lebii t e M b u s i  
&lam wlarut organik dalam proses ekstraksi pelarut dengao reaksi sebagai 
berikut (LariXess,20: 
Sifat dasar ESI seperti sensitivitas, selelrtivitas, limit deheksi dan usla 
pemakaian dipengaruhi deh komposisi mb ran .  Komposisi optimum membran 
akan menghasllkan membran homogen yang akan menghasiikan karakterislik 
dasar ESI yang optimal pula. Komposid optimum membmn dapat ditmtukan 
dengan rnencari harga parameter kelarutan bahan akM membran (d,) yang sam 
dengan herga parameter kelarutzln bahan pendukung membran Ed,), de - d, = 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
0, akan tetapi berda~rltafl eksperirnen dinyatakan bahwa harga d. - d, = 0,5 
dapat tinenghdlkan karakteristik dasar yaw tidak b e r m  dari d. - dm = 0. 
Harga dm tersebut dipemleh menggunakan rwrnws 3.8 (Nfefsen and Hamen, 
1976): 
3 R  dengan: W = % berat, d = pamter  kela-n ((kal. m* )' , d, = parameter 
kelarutan hahan aktif (kal, ~m-~)*, & = parametw kelanhan pendukung 
-3 l/z mernbran (kal. mClT133u2, dm =9,41 [kal. cm ) 
3.3 mmip pen~ukumn dengan ESI PbCR) 
PriMp pengukuran ion Pb(Tl) dalam analit dilakukan rnenggwnakan ESI 
MIX) tipe kawat terlapb sebagai eleMroda indikatm, kawat logam piatina (Pt] 
sebagai penggantt elekUoda pernbanding datam dan elearoda standar kalomel 
atau A@A@. Susunan sel Galvaninya dapat dltuliskan sebagal Gambar 2.1 
Gambar 3.2 Skema sel E S  WII) wbagai pwCstipe kawat terlapis 
atau secara skematis wbagai: 
etektroda 
pembanding luar ' 
kalomel ?ensrh 
Hka e n s l a t  elektroda pembanding Em = porensial Pt dengi~~ 
pennokaan membran = E ~ e t ~ t  sedangk@n pot@nsial m m h n  dengan larutan 
analit = EM dan poteRsial ESI yang terukur wlalah jumlah dad semua 
pansial yang timbul datarn siskrn maka pemmaan gang diperdeh adalah: 
larutan 
PbCI4% 
- kawatpt 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Em dan EM on,) diharapkan membetibn harga yang &tapI sehingga harga 
potensla1 sel wing temkur adalah EM (w) yang ditunjukkan dengan persamaan 
Nemst sebagai; 
Ion PbCl2- mwpakan ion divalen dengan n = 2, rrricka persamaan Nernst wntuk 
ion divalan adalah: 
E = E" - 29,5610gaPm,~. (3.13) 
Dengan 29,56 mV/dekade konsenm adalah harga f a W  Nemst 
Kualitas klnerja ESI Pb(I1) sebagai alat ukur analittk ditentukan deh 
besaran karaktelstik yang melipoti : faW Nemst dan rentang penguhran (limit 
d-), stabilitas potensial baku kondikional (P) m d a p  wktu, 
reprodusEbi4ltas pembuatannya, waktu r m  yang cepat lo& detik), salektif 
temadap ion asing serta usia pernakaim yang lama. Mengingat ESI Pb(I1) ini 
akan digunakan untuk pengukuran anahis, maka perlu juga dliemkan 
stabiliinya terhadap pH. Sum sensor poknsiometd ion yang memiliki 
kamlcter optimal untuk pengukuran analisis menunjukkan besaran kamldwMk 
sebagai berikut : (a) sensltif yang ditunjuEdran oleh sifai AWmYmdengan harga 
falW Nernst untuk anion di ien  seperti tetraklomplumbat(II) adalah 2542 
m\//dakade kowntrasi, (b) wntang konsentrasi pengukurannya luss (1-106 M), 
(c) limit detaksi rendah (I 2#07 ppm Pb(II)), (d) waktu respan C q W  (< 
lmenit),(e) usia pemakaian (We &) > 5 bulan, (f ) menunjukkan ham 
potensial yang stabij, (g] pembuatannya dapat diulang defyan baik 
(rtpm&M&)),(h) WWf (haw mere~pon Pb(n) yaw ditunjukkan deh harga 
koefden sekktifitas c I), (i) stabil dalzMn rentang pH dan sUSKI lamtan yang 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
luas, (3 rnenunjukim abrasi sxta ketelitian rang Unggi (blahan .c 5%) 
(Perge,et al., 2001 ; Wang,2002). 
3A.l Faktor Nernst dan Kisaran Konsednsi Linier 
Faktor Nemst menunjukkan kual~tas dari suatu ESI yang dihrnjukkan oleh 
kerniringan (dope) dari kurva E (mV) dengan - log [P~CI~*J. Harga faktor Nernst 
secat'a teoritis adaJah sebesar (29'56 10%) mV/deka& konsentrasi untuk 
anion divalen. ESI rnasih &pat digunakan jika h a w  tersebut mernpunyai 
kedapat ulangan (r@mjmWW yang cukup baik (Wmblewski, 2005). 
Kisaran konsentrasi linier rnerupakan rentang konsentrasi yang masih 
berada pada daerah linier. Kfsaran konsenbasi liniw ESL dinyatakan sebagai 
batas kunsentrasi dari kurva E (rnV) terhadap - log [PbCbq berupa garis lurus 
yang memenuhi persarnaan Nemst (Wroblewski, 2005). 
Batas deteksi pengukuran mentpakan batas konsentmsi terendah dari 
respon Nem#m ESI yang dipemleh dari perpotongan garis singgung fungsi 
garis lwus dengan garis melengkung dari kurva hubungan antara E (rnV) 
terhadap -log [P~cI?] 
Gambar 3.3 Grafik penenban batas deteksi 
Selanjutnya perpotongan kedua garis singgung tersebut diekstrapolasikan pada 
absis (surnbu x) sehingga dapat diketahui konsentrasi batas deteksi &ri ESI 
(Evans, 1991): 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
3.4.3 Walttu Respon 
Waktu respon ESI adalah waktu yang diperlukan suatu elektroda daiam 
memberikan respon potensial bemibi konstan. Waktu respon tsdak bergantung 
pada kondisi pembaan. ESI diharapkan menghasilkan waktu respon cepat, 
Wngga semakin cepat elelrtroda rnemberi respan potensial yang konstan maka 
semakin baik kinerja dari ESI tersebut. Beberapa f a b r  yang mempengaruhi 
waktu respon adalah (Bailey, 1976): 
1.Tipe membran, perbedaan tipe membran memberikan kecepatan yang 
berbeda dalam merespon potensial yang teNkur yaitu: membran padat > 
membran PVC > membran cair. 
2. Mobilitas ion, semakin cepat pergerakan ion pada permukaan elektroda 
memberikan waktu respon yang semakin cepat pula. 
3.4.4 Usla pemakaian 
Usia pemakalan suatu ESI menunjukkan berapa lama elektmda tersebut 
masih mampu digunakan untuk pengukuran, artinya ESJ tersebut masih 
mempunyai karakteristik hampir sama dengan pada saat ESI tersebut dinyatakan 
baik, Usia pemakaian diintukan dengan mengukur faktor Nemst ESI pa& 
selang waKtu tertentu. Apabila faktor Nmst telah menyimpang jauh dari harga 
taritisnya maka ESI tersebut dinyatakan tidak layak digunakan untuk 
pengukuran (Orion Research,l997). 
3A.5 WaMu Perendaman 
Pengukuran menggunakan ESI ini diharapkan dapat menghdl pengukuran 
potensial yang lebih akurat, sehingga untuk mempemteh harga potsnslal yang 
stabil maka sebelum digunakan pengukuran ESI perlu diprakondisikan terlebih 
dahulu dalam larutan analit berkonsentrasi tinggi. Perendaman ESI dalam larutan 
analit berkonsenttasi rendah perlu dihindari karena dapat menyebablon 
mengelupasnya bahan aktif dari membran ESI, sehingga &pat rnemberikan 
respon potensial yang tidak stabil (Rundle, 2000). 
3A.1 Suhu 
Suhu dapat dikontrol sebagai variasi, dalam parameter ini suhu dapat 
menyebabkan kesalahan dalam pengukuran yang signifikan. Perubahan 10 OC 
pada suhu sampel dapat mengubah harga f&r Nernst sebesar 1 mV/dekade. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Pengaruh suhu pada harga faktor Nernst dapat dihitung dwi modifikasi 
p e m n  Nernst, yang ditulis sebagai pewmaan 3.14 (Rundle, 2003): 
Faktor Nernst = 2,303RT/nF 
34.2 Pengamh pH 
Beberapa sarnpel perlu ditarnbahkan larutan agar diperoleh 
kestabflan. Penambahan larutan WTer ini dapat menyebabkan W a h  yang 
signifikan dalam pengukuran. Pada pH basa (pH > 7), perubahan potensial 
disebabkan oleh rneningkatnya jurnlah ion O H  daiarn larutan. Meningkatnya 
jurnlah ion OH dalarn larutan rnenyebabkan terbentulolya endapan Pb(OH)= 
sehingga jurniah MI4'- dalarn larutan juga akan berkurang, akibatnya potensial 
yang terukur juga berkurang. Reaksinya &pat ditulikan sebagai persamaan 3.4. 
Perubahan potensial tersebut akan berpengaruh terhadap harga hktor Nernst 
yang diperoleh (Isildak, 2000; Ardakanyi, etd, 2003). 
32.4.3 SeleMivltas ESI terhadap ion asing 
Ion asing rne~pakafl ion lain selain ion yang ditentukan yang hadir dalarn 
larutan sampel. Ion asing yang rnernpengaruhi pengukumn potensial sel diibut 
ion pengganggu (Buck dan Linder, 2001). Besamya pengaruh ion pengganggu 
Wadap ion utama dalam ESI dinyatakan dalarn koefkien selektivitas. Koefisien 
selektPIitas ~g didefinisikan sebagei ukuran selektivitas dari elektmde untuk ion 
utama, A (ion yang ditentukan) dengan adanya ion pengganggu, B (Bailey, 
1976). Jika KG > 1 maka ESI lebih rnerespon secara selelttif terttadap ion 
pengganggu B daripada ion utama A. Pada urnumnya, KZ c 1 yang berarti 
bahWa E S  lebih merespon secara selektif ion utarna A daripada ion pengganggu 
B (Umemwa, et d, 2000). Sernakin tinggi KG, rnaka sernakin besar dampak 
dari ion pengganggu 8. Ion asing tidak mengganggu kerja ESI jika harga KG c - 
3,2x 10-q cukup rnengganggu jika KG = 4,2x lo-' - 0,55 dan mengganggu jika 
I. 2 0,8. Derajat selektivitas ESI Pb(I1) terhadap ion asing ditunjukkan oleh K, 
harga koefsien seleMSvEtas (Krj ), yang dinyatakan dengan pemrnaan Nkolsky 
sebagai : 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
E - P * 2,303 RT/F log (a, + 4 ,  (a, 
Dengan a, = aktivMas (komnbasi) ion utarna ; a, = aktivitas ion asing ; IG,j = 
koefisien seleMvitas. Sedangkan E,p serta 2,3RT./ nF seperti pada peMmaan 
Memst (3.5). 
Penentuan koeflsien selektivitas menurut IUPK diiakukan menggunakan 
mekde larutan terampur dengan kolsentmsi ion asing tetap 1r2 M M n  ion 
utama bervariasi. Pada metode lwutan tmmpur, potensiaj elektrode dPukur 
Warn larwtan yang rnengandung aktivitas ion pengganggu, B (a,] tetap dan 
aktivitas ion utama, A (a, f benmriasi atau sebaliknya. M e w  larutan tercampur 
imi merupakan metode yang direkomendasikan deh IUPAC, karma 
menggarnbarkan kondisi pengukuran larutan sampel yang sebenamya. Pada 
penelltian inS, koefisien selektiwitas ditentubn dengan metode lanrtan tercampur 
dengan mengukur potensial etekttiode lanrtzm yang mengandung ak t i v i i  ion 
u m a  tertentu (yang terukur sebagai EJ, kernudian rnengukur potensial 
elek&ode larutan yang rnengandbng ahi tas ion utama A (a,) dm akthrifds ion 
pengganggu (a,)(yang terukw sebagai W. Pada masing-rna5ing pengukuran 
diperaleh perraman sebagai persamaan 3.16 dan 3.17 ( Umezawa, at&, m) :
dengw mengurangkan El ke E2 rnaka akan dipemkh penamaan 3.18 : 
dengan memasukkan harga t e n  gas Ideal (R) = 8,314 ~K'rnoT~, tetapan 
Fanday (F) = s.485 Cmdl, suhu (T) = 298 "K dan muatan (n) P b ~ p  = 2, 
rnaka diperoleh harga koeffsien selektivitas @a persamaan 3.19 dan 3.20: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
sehingga koeflsien selektivitas unMc ion ~ 2 Z  temadap ion pmggwygu K 
ddam larutan dapat Clitulis seba$ai pemrnaan 3,21 : 
Pada penelitian ini, larutan yang digumkan sangat encer sehingga aMjvitas ion 
sebanding dengan konsentrasi ion, maka pmrnaan 220 &pat ditulii sebagai 
pmamaan 3.22 : 
dengan n adalah muatan Ion utama (PM42-) dan z adalah muatan ion aslng. 
3.5 Penentwn Pb secara Spe- Serapen Atom (SSA) 
Metode standar penentuan Pb(l1) dalam lingkungan: air limbah indusbi 
elqctmplating, air wngai Brantas &an udara di kota Malang adalah teknik 
spektrofotometri serapan atom dengan desb~~ksi basahfkering menggunakan 
gas pernbakar campuran udara-asetilen (AOAC, 1995; Cliord and Liu, 1993). 
Metode SSA ini mengubah ion Pb dalam larutan analit menjadi atom Pb dalam 
bentuk fasa gas melalui proses atomisad. P r o s e  ini tejadi dalam flame dengan 
oksidan dan bahan bakar udara - asetilen. Atom Pb tersebut menyerap energi 
yang dipancarkan ~ l e h  larnpu hollow kabde pada A = 217 nm. Radiasi 
elektrumagnetlk (REM) dari larnpu M'avv mt& dihasilkan ketika atom P$* 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
kernball ke tingbt eenwgi dasar (ground state). Prosas alomisasi yam t e r n  
pada SSA dlunjukkan pada Gambar 2.3 
Lampu hoflow atode : - ~ * ~ ~ ~ - p h r n ~  
Menyerap E = hv 
pbci:- - PbIW> - Pb* 
(larutan) mmisasi 
Cambar 3.3 Bagan p r o s  atQrnmbaW pada SSA 
InERsStas cahaya yang diserap dinyafakan sebagai L dan intensitas cahaya yang 
diemisikan dinyatakan sebagai I, sehingga absorbansi andit dapat dlperoleh dari 
p e m a a n  Lambert - Beer: 
A = log = a.b.c 
dengan: a = koefisien dbsorbs~tas, b = iebar sel pengabsorpsi,c = konsentrasi 
analit Data absosbansi yang diperoleh digumkan untuk mengukur konsenmsi 
analit, rnenggunakan kurva baku). 
Studi pendahuluan yang sudah dicapai adalah rnembuat suatu elektroda 
selektif ion (ESI) Pb(I1) tipe kawat terlapis yang tersusun dari : membran sebagai 
sensor ion berupa campuran bahan aktif Aliquat 336 Pb(I1) : pol~nilkhlorida 
(WC) dan &&icizer DBP dengan perbandingan % berat 4 : 30 : 66 dalam 
pelarut tetrahidrofuran, dilapiskan pada permukaan kawat platina yang memillki 
karakteristik : NernHan dengan menunjukkan faktor Nemst (lereng ) kurva E 
(mV) terhadap - log  NO^- (M) rata-m€a sebesar 98,8 * 1,65 mV rnvldekade 
konsentmsi Pb(II), pada rentang 5.10 -' - 5.1OJ~. Waktu respon < 1 menit, 
stabil pa& pH 3-7, selektivitas terhadap anion Pb(I1) adalah baik dibandingkan 
terhadap anion yang lebih hidrofilik, namun menunjukkan kebhatasan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
seZektMtas terhaUap katian karma limit deteksi masih cukup tinggi serta wsia 
pemakaiin pendek (< 2 butan). Sensor PNII) yang dibuat juga WEah 
diaplikasikan pda sampel alr limbah buabn dengan menunjukkan kesalahan 
analisjs s< 4%. 
3.6 Limbah Cair X n d u t r i  
Limbah cak yang dihasilkan s W  i n d m  men@ndURg adanga zat - zat 
pencemar gang kebmdaannya ham memenuhi b& mutu agar tidak 
meroemarl likungan. Baku t-nwtu iimbah cair ini mengaar pada KEP- 
5$/MENLH/lQJl995 &It air limbah indrrstri gdongan I dan golongan 11. 
Karakteristik dari kandungan air limbah indushi ditunfukkan pala Tabel 2.1 (KM, 
1995) 
Tabel 3.1 Baku mutu limbah cair untuk indW golongan I dan I1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
4.1. Bahan dan Peralatan 
Bahan yang digunakan adalah Metiltridodesil ammonium bromida dari Aldrich 
sebagai bahan aMif membran, dioktilftalat (DOP), dibutilftalat (DBP), 
polivinUklorida (WC) BM tinggi (60.000) dan di(2etil-heksil)sam fosfat 
(D2(EHPA)) masing-masing dari Sigma, pelarut tehahidrofuran (VIF) dari E 
Merck sebagai bahan pendukung membran, batang Teflon (0 1 cm), kawat 
platina 99,9 % (0 0,s mm), kabel koaksial RG-58 sebagai penghubung E!3 
Pb(I1) yang dibuat ke alat potensiometer, bahan kimia yang umum terdapat di 
Laboratorium kimia dengan kualitas kemurnian pro analisis. Air bebas mineral 
(konduktivitas 1-2 umhos) untuk pembuatan dan pengenceran larutan. 
Alat yang diperlukan adalah potenWmetr/pH meter Fisher E 520 beserta 
eleMroda pembanding kalomel jenuh, spek€rofotometer AAS Shimadzu, 
potensiostat untuk pengukur potensial membran pa& arus searah, chamber 
perspek untuk pengukuran arus pertukaran pada sensor ion MI), alat 
pengambil sampel udara, alat @as serta plastik yang laa'm digunakan di 
laboratorium kima. 
4.2 Pembuatan Larutan 
4.21 Pembuatan larutan induk N*PbCI, 0,05 M 
Pembuatan larutan induk Na,PbClt 0,05 M dilakukan dengan 
penirnbangan Pb(NO& sebanyak 1,655 g, dilanrtkan dalam akuades * 10 mL 
dalam gelas kimia. Ditambah HCI 37% sebanyak 0,8 mL hingga terbentuk 
endapan. Lalu endapan tersebut disaring menggunakan kertas safing Whatman 
No. 1 selanjutny dicuci dengan akuades sebanyak 3 kali untuk menghilangkan 
sisa HNO3 dalam larutan. Kemudian endapan yang diperoleh ditambah dengan 
akuades 25 mL dan dipanaskan di atas pemanas listrik pada suhu 60° C sambii 
diaduk dengan pengaduk magnet, Selanjutnya larutan tersebut didinginkan pada 
suhu kamar, ditambah dengan 0,5859 NaCl dan diaduk hingga femih (semua 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
PbClz yang ada larut). Larutan dipindahkan dalam labu takar 100 m l  secam 
kuant i i f  dan diencerkan sampai tanda batas. 
4.22 Pembuatan larutan Aliquat 336 - PM:I," 
Metode penyiapan larutan AIiquat 336 - PbCL,'- (metil- 
tr'loklilamaniumplubat) sebagai bahan aktif rnembmn dilakukan dengan memipet 
15 mL Aliquat 336 - PbCha; dirnasukkan ke datam wrong pisah 50 mL, ditambah 
10 rnl larutan ~ b C l t -  0,05 M dan dieksbalcsi selama sepuluh rnenit, Ekstraksi 
dllakukan sebanyak 20 kali hingga diperoleh fasa air terakhir Udak mengandung 
ion klorida (dicek dengan larutan AgNQ 41 M), selanjutnya fasa air tepkhir 
tenebut disentrifugasi beberapa kli agar fasa organik yang masih tersisa daiam 
fasa air terakhir dapat diperoleh kembali. Lanrtan Aliquat 336 - m2- yang 
diperoleh, kernudian disirnpan dalam bob1 berwarna gelap dan tertutup rapat. 
4.3. Perancangan sensor pot~nsiorne8i ion Pb(lI) 
4.3.1 Pembuatan badan elektroda 
Daiam pemeritian in1 ESI Pb(I1) tipe b a t  terlapis dibuat dari : badan 
elektroda dari teflon (0 1 cm, panang 10 cm), kawat Pt (ra 0,s mm, panjamg 8 
an) sebagai elektroda pembanding ddam serta kabel kmksial RG-58 mtuk 
menghllbungkan ESI dengan alat p ~ n ~ ~ r .  
Teflon 
PoHdikn 
Membran 
> 
Gambar.4.1: Sensor potemiometri ion Pb(II) Upe kawat terlapis 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Kawat platlna (0 0,s mm, panjamg 8 rm) pada kedua ujungnya dibiarkan 
terbuka, sedangkan kedua ujung sepanjang 1,5 cm dibiarkan terbuka yang 
lainnya ditutup dengan plastik polietilen (PE) W a n  elektroda, serta kabel 
koaksial RG-58 sebagai penghubung ESI ke alat potensiometer dibuat sedemikian 
rupa sehingga diperoleh konstruksi csiperti Garnbar 4.1. 
4.3.2 Optlmasi pembwtan mernbmn ESI timbal(II) 
Membran dibuat dari campuran bahan aktif Metiltridodesii ammonium 
tetraWoroplumbat(II), polivinilklorida (WC) dan p/as&&er dioktilftalat (DOP), 
atau dibutifftalat (DBP) serta D2fEHPA) dengan perbandingan tettentu dalam 
pelarut tetrahidrofuran (THF) 1:3 volume yang dilekatkan langsung pada kawat 
Pt. Komposisi optimum membmn dicari berdasarkan rumus : 
dengan W = % berat d, = parameter kelarutan garam metiltridodesib 
ammonium, dm = parameter kelarutan pendukwng membran. Daiam penetiHan ini 
optimasi komposisi membran dipedeh dengan rnenvariasi berbagai 
perbandingan %bmt  (Aliquat 336-)~PbCl4'~~ PVC,DBPl D2EHPA yang 
menghasilkan perbedaan parameter kelawtan antara bahan aktif membran (dJ 
dengan bahan pendukung membran (dm) menghasilkan de -& = no1 atau 
&xi1 mungkin sepaN darlam Tabel 4.1 Cmpuran in1 & l a w n  dalam 
tetrahidrofuran ('RIF) dan diaduk dengan pengaduk magnet selama 3060 menit 
sampai diperoleh larum homogen dengan viskosltas tertentu w g  apabila 
dilapiskan pada kawat platina akan memberikan ketebaian 41-0,2 mm. 
Berbagai komposisi perbandingan % berat Aliquat 336 - P~cL)'- dan rnetil 
tridodesil amonium-P~uP: DBP/DOP : PVC tersebut ditentukan komposisi 
optimum membran yang dicari herdasarkan pemmaan regresi linier hubungan 
antara potensial E (mVJ terhadap -log konsentrasi Pb(II), 14 yang selanjutnya 
ditentukan harga faktot Nernstnya. Pada penelitian ini harga parameter kelarutan 
bahan akW membmq, Aliquat 336 - PbCJP yaku &= Q17(kal. ~rn-~)l" ; metll 
tridodesil amonium-PbCS2;&= 9,s (kal. un")lB1 sedangkan parameter kelarutan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
/Yi?stih DEW yaitu dm = 9#41 (kal. afi3)Jp dan dDOP = 8,91 (hi. cm-')lp 
(Nieken dan H m I  1976). 
4.3. K~nskrulrei ESI %" tlpe lewat terfapis 
Membran Zenliri bahan am rtwtlibioktil ammnium tetrakbruplumbagII), 
metntFidodesilarnonium tetmWoropI~mbat(1~~~ pendukung membmn campuran 
polimr polwinilklorida (PVC) dan pW&w dibutilftalat @BP)atau d i i M I a t  
(DOP), 4EHPA dalam pelarut tetmhidrofuran (THF) d i W  sesuai dengan 
kornposi optimum membrawl rang dipemleh dad perhkuan 4.3.2. Campuran 
bahan membmn ihi dilarutkan dalam pekarut M F  w a n  perbandingan berat : 
volume = 1 : 3 dan dMuk dengan pengaduk magnet =lama 30 - 60 menit 
Sam@ diperoleh tarutan homogen dengan viskositas tertentu dan bebebas 
gelembung udara. Larutan membran yang terbentuk dilapkkan pada kawat 
pMna dengan cam mencelupkannya &lam l m n  mernbmn &ma beberapa 
saat (3 menit). 
ESI PbCh2. tip kawat terfapis dibuat dengan ara melapisi kawat Pt 
dengan membran, selanjutnya dikeringkan di udara terbuka selama 30 menit 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
yang dilanjutkan dengan pemanamn cialam oven pada whu 5(PC selarna 12 jam. 
ESI didinginkan dan dipmkondisikan dalarn larutan NazPbC& 0,05 M selama 12 
jam selain supaya ion ~bCl,*- mnempel secara menetap pada kornponen 
rnembran juga untuk rnenghilangkan ion klorida yang masih tertinggal dalarn 
membran (Camrnan, 1979). Potensial larutan ditenUGan dengan mnggunakan 
Elektroda EK1 sebagai pernbanding. Untuk menguji reprodwibilitas dibuat sensor 
ion Pb(tS) sebanyak 5 buah. Potensial larutan ditentukah dengan menggunakan 
eiektroda kaloml jenuh sebagai pernbanding. Pekerjaan ini dllekukan deh Ketw 
Peneliti, Peneliti Utama III dan seorang mahaskwa S-1 Kimia. 
Uji Kualitas sensor Pb(I1) untuk masing - rnasing ESI yang dibuat meliputi : 
4.3.1 FaWw ~ & n ~ n r y s k ~ ~ k u n i n  
DCperofeh dengan metakukan pengukumn potensial sensor potensiametri 
ESI Pb(I1) pada rentang komntrasi PbQI) 10%- 10-I M. Dari hadl pengukuran 
dibwt grafik antam potensial (mV) terhadap -log a Pb(I1). Grafik yang diperoleh 
merupabn garis linear pada selang komentrasi tertentu (merupakan tmyek 
pengukuran) dengan kemiringan sebesar 2,303 RT/zF atau 29,6 rnvfkonsentrasi, 
yang merupakan harga faktor N e w  ESI Pb(11)~ 
4.3.2. LlmR detetd 
Diperoleh dengan membuat garis singgung pada fungsi garb lurus clan 
garis mefengkung k u m  antam -log a Pb(1I) dengan E (mv) yang saling 
memotong. lib titik potong kedua garis singgung tersebut di eksbapolasikan ke 
sumbu X maka diperoleh komntrasi limit deteksi. 
4.3.3. Waktu respon 
Diperoleh dengan pengukuran variasi konsentrasi larutan Pb(I1) 10" lo-' 
M dengan interval waktu tiapliap konse-I larutan tersebut adalah 5 menit 
sejak eleMroda mulai kontak dengan larutan. Semakin epa t  waktu yang 
dbutuhkan untuk mencapai potensial yang konstan semakin baik k u a l i i  ESI. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
4-34, Uela pemakmian 
Ditentukan dengan pengukuran potensial sederetan variasi konsentrasi 
larutan Pb(I1) 10" 10-I M pada selang waktu c t u n t u  (hari) selama waktu 
penelitian ini. Penentuan usia pemakaian ESI dilakukan dengan menentukan 
harga faktor Nernst ESI. Semakin jauh penyimpangan &ri harga faktor Nernst 
teoritis (59,2 rnvldekade, pada 25 'C) maka semakin kurang bagus kualitas ESI. 
4-3.5 Pengaruh pH 
Dilakukan dengan pengukwan sederetan variasi konsenbisi larutan Pb(I1) 
pada berbagai pH menggunakan larutan bufer universal. Besar penyimpangan 
harga faktor Nermt menunjukkan adanya pengaruh pH terhadap kinerja ESI. 
4.3.6 Pengarclh Suhu 
Pengaruh suhu terhadap kine rja ESI PbC12- dilakukan dengan mengukur 
25 mL larutan pbU4> 5x lo4 - 5x lo-' M pada suhu 20 OC dalam botol sampel 
sebanyak 3 kali. Suhu 25 - 50 "C juga dilakukan pengukuran seperti pada suhu 
20 'C. Eesar penyimpangan harga f a k r  Nemst menunjukkan adanya pengaruh 
suhu terhadap kinerja ESI. 
4.3.7 KoePssien selektifstas 
Dilakukan pengukuran potensial larutan yang mengandung Ian utama 
Pb(I1) berkonsentrasi lW1-lo6 M dan mengandung konsentrasi ion pengganggu 
1U2 M (anion yang ada &lam sampel air : sianida, wlfida, nitrat, nibit, sulfat, 
fosfat serta Worida dan ditentukan harga koefisien selektivitas menurut 
pemrnaan 5, Pekejaan ini dilakukan oleh Ketw Peneliti, Peneliti Utama I dan 
seOmng rnahasiswa 51 Kimia 
Kamkterisasi sifat dasar ESI Pb(I1) dilakukan secara potensiometri 
rnenggunakan eiektroda indikator sensor potensiometri Pb(I1) tipe kawat terlapis 
dan pembanding kalomel. Hasil analisis digunakan untuk mengevalwsi kamRter 
s m w P b ( I 1 )  yang dibuat berdasarkan sifat tkmm (Orion, 1997) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
4.4. Validasi sensor potensiomelrl ion Pb(I1) #pe berlapis 
Untuk menguji kevalidan metode yang dirancang, digunakan sampel 
sintetis maupun sampel alami di analisis menggunakan s e m  potensiometri ion 
Pb(I1) tipe kawat terlapis dan metode standar AAS. Kemudian hasil dan' kedw 
metode dibandngkan dalam ha1 ~ ~ t i v i i s ,  akurasi, ketelitian dan pelaksanaan 
analiisnya. Pekerjaan ini dilakukan oleh Ketxla Peneliti, Peneliti Otana I1 dan 
seorang mahasiswa S-1 Kimia 
4.4.1 Penenhran Pb dengan ESI ~ b C f ~ ~ ~  tips kawat terlapls 
Uji labaratorium bermjuan untuk menentukan apakah elektroda yang 
dibuat dapat digunakan untuk penentuan Pb pa& sampel air limbah, Air IErnbah 
buatan dibuat dari larutan Na2PW4 dengan kansentrasi 5x104, dan %10-~ 
M (10350 - 103,5 ppm) dicampur dengan anion asing: sulflda 011 ppm, nihat 30 
ppm, nitrit 3 ppm dan bmmida 3 ppm (telah dkmak?n dengan baku mutu 
limbah industri). Sebelurn pengukuran potensial ampel air limbah buatan 
ditentukan harga potensial lamtan baku Na2PbCL, 5x10*, 5x10m7, 5x106, 5x105, 
5x104, SX~O-~,  dm 5x1V2 M untuk penentuan kurva baku. Se lan jW diukur 
potensial sampel air limbah dengan rnenggunakan ESI P~cL,~- tip kawat Mapis. 
4.4.2. Penentwn Pb dengan SSA 
Metode standar penentwn Pb yang digunakan sebagai pembanding 
adalah metode Spektrofotometri menggunakan SSA. Larutan sampel air limbah 
buatan diukur absorbansinya dengan menggunakan SSb pada A = 217 nm 
dengan lampu M o w  w& Pb dan bahan bakar udara asetllen. Selanjutnya 
konsenbasi Pb ddam sampel air limbah buatan ditentukan menggunakan k m  
baku dari sederetan variasi konsentrasi larutan NapbC1, 5x105, 5x10-'~ 5x10b, 
5x105, 5x104, 5~10-~, dan SXIO-~ M. 
4 5  Anal& Dsta 
Data hasil pengukutan penentuan Pb dalam sampel air limbah buatan 
secara potensiornetrl dan spektrofotometri dilakuken uji korelasi menggunakan 
pemrnaan gads regresi (Miller dan Miller, 1991): 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Penentuan pewmaan garis regresi dilakukan dengan menyatakan 
rnetode standar yang digunakan sebagai parameter X, yaitu metode 
spektrofotornetrl dan metode pokmiometer sebagai parameter Y, sehingga 
dapat dlhitung harga kemiringan kuwslbpe ( 6  ) dan iikik potong/intemp 
kutva (a), dengan rumus : 
- - 
a =  y-bx 
Y =a+bX (4*4) 
dengan X = metode spektwfotomebi dan Y = metode pow-. Jfka 
paMmaan garis yang diinginkan adalich Y= X, rnaka nilai yang h a w  dipenuhf 
adalah a = 0 dan b = I. 
Untuk rnegett~hui batas kepercrsyaan dari skps ( b  ) dan intarsep ( a ) ,  
herclasarkan n r ~ u s  : 
aatas Kepercayaan %pe = b f t.Sb 
Batils Kaperwyaan Intersep = art $.So 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Untuk mngetahui adanya koreiasi antara kedm metode maka perlu 
d i t l i ig  nilai M s i e n  kmlasi dari persamaan garis tersebut : 
Nilai r - 1 menunjukkan adanya kmlasi antam Wua meto& yang diuji. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
BAB V 
HASIL PENEURAN DAN PEMBAHASAN 
5.1 Pembuetsn ESI timbal(P) tipe kawat berlapis 
Hasil pernbwtan ESI P~JCI.,*- tip kawat terlapis ini dibwt sesuai skema 
Gambar 4.1 &pat ditunjukkan pada GamW $1: 
Gambar 5.1 Konmksi ESI tipe kawat herlapis 
Gambar 5.1 menunjukh k o M  ESI pbCL2- Upe kawat terlapis yang 
terdiri dari : (I), membran sekagai sensor ion F%(Il) sebagai anion PbC%2Z 
melapisl kawat Pt, (2) badan e l e m  dari teflon yang didalamnya krdapat 
kawat Pt dan (3) kabel koaksial RG 58, yang digunakan sebzKJai penghubung ke 
alat potensiom-r. ESI PbClz- tip$ h a t  terlapis yang dihasilkan ini berukuran 
kecil dan konsbuksinya sdehana sehig8 mudah digunakan untuk analkis di 
lapangan. Hasil komposisi optimum membran yang &boat dad kbempa 
komposisi bahan pembentuk rnernbranI berdasarkan haw beda pammkr 
kelarvtan bahan pembentuk membran (d. - dm). I(;ompmM membran yang 
terbaik &pat dilihat pada Tabel 5.1. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Tabel 5,1 Perbandingan komposisi bahan pembentuk membran tettmdap haw 
faktor Nemst (S mvldekade konsentrasi) untuk penentoan komposisi 
optimum membmn. 
* = OEHPA 0125% ; ** = DZEHPA 0,556 dan *** = D2EHPA 1% 
Data Tabel 5.1 menunjukkan bahwa kompisi membran yang 
memberkin nllai 4 - d,,, paling kecil yaitu 0,m dengan harp faktor Nemst 
sebesar 29,25 mvldekade konsentrasi, sedangkan d-d,,, terbesar yaitw 0,81 
dengan faktor Nemst yang jauh dari harga teoritisnya yaitrr sebesar 22,O 
m V S W  konsentrasi. Hai-ga &dm semaWn kecil maka harga faW Nernst (S) 
juga semakin mendekati ham teoritisw yaitu 29,56 nVldekade konsentrasi 
untuk ion divalen. Harga ct-d,, yang kecii menunjukkan bahwa membmn 
membentuk fasa homogen antar bahan pernbentuk membran ( M i h  dan 
hansf!n,1976; Ardakany,2003). Sehingga dapat dinyatakan bahwa komposkl 
bahan pembentuk membran rnempengaruhi kinerja ESI PbCl.)Z- ape kawt 
terlapis yang dihasilkan. 
Komwisi opthim membran png  digunakan dalam pembuatan 
membran ESI PbGZZ tipe kawat terlapis adalah komposisi membran 7 dengan 
perbandingan % berat Aliquat 336 - ~bC12- r W C  : DBP : D2EHPA = 4 : 30 : 
653 : 0,5 dalam pelarut M F  dengan perbandingan berat : volume = 1 : 3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
dengan bahan pembentuk membran. Selanjutnya untuk menguji halitas ESI 
pbcb2- tjpe kawat terlapis digunakan komposisi membrane ters@t& 
5.2 Ufi Kualltas untuk menqkamlcterW s i W  dasar ESI PbCT4'- Tlpe 
Kawat Terlapis 
Karakteristik siht dasar ESI Pbcld2- tipe kawat terlapis ditunjukkan oleh 
bebetapa parameter yaittl: faktor Nernst dan kisaran konsentmsi linier, batas 
deteksi pengukuran, waktu respon, usia pemakaian, pengaruh suhu, pengaruh 
pH larutan, serta selektivitas terhadap ion asing. Kual i i  ESI yang baik 
ditunjukkan oleh faktor Nemst yang mndekati harga teoritisnya yaitu 2456 * 
10% (32,52 - 26,50) mvldekade konsenmsi unttlk ion divalen. K i r a n  
konsentrasi finiernya cukup panjang, memiliki batas deteksi pengukuran yang 
rendah, waktu respon yang cepat 1-4 menit) dan mempunyai usia pemakaiwr 
yang lama (Bailey, 1976). 
5.2.S Falctor Nernst dan Kiaran Konsentnroi Llnier 
Berdasarkan hasil pengukuran potensial ESI P ~ c I ~ -  tipe kawat terlapis 
diperoleh harga faktor Nernst dm ki iran konsentrasi linier yang ditunjukkan 
pada Gambar 5.2. Data pengulauan Gambar 5.2 secara rinci disajikan dalam 
Tabel 5.2 
Gambar 5.2. Kuw E (mv) terbadap - log [PbCI?] pa& be- kansenbasi 
Pb(1I) sebagai anion PbCl2- 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Data dalam Tabel 5.2 menunjukkan bahwa ESI !JbCq2- trpe kawat terlapis 
yang dibuat bersifat Nknasb;isrl dengan harga W r  Nemst sebesar 29,3 
m\r/dekade konsenbas'~ dalam Fentang kormnbasi wkup luas dari 5x10" 
sampai 5 ~ 1 0 ~ '  M atau 0,0135 - 10350 ppm Na2Pbclt2: D m  tersebut 
menunjukkan komponen membrarr rnembentuk hpos is i  yang rnenghasilkah 
rnembran homogen bersifat iipofllik sehingga menghasilkan sensor potensiornetri 
yang sensiW dengan kapasiis tukar anion cukup besar. 
Kedapat: ulangan (nwudmWW pembw/tan ESI PbQ2 tip kawat teWs 
mtuk m n m h u i  apakah ESI PbCI2- ini pembuaLannya dapat diulang dengan 
baik dapat dilihat dari harga slmpangan baku dan kesalahan dari harga faMor 
Nernst rang Eerukur yaitu masing - masing sebesw 4288 dan 0,9656. 
Bentasarkan krga tersebut rnaka dapat dinyatakan bahwa pembuaran ESI 
~bcl ,~-  tipe Wat terlapis ini mempunyai kedapat ulangan yang baik. 
Potensiil standsr (m sugtu ESI tipe kawat terfapis rnempunyai harga 
yang berwbah - ubah terwtama pada e u  mlnggu pertama sete1ah ESI dibuat, 
sehingga untuk mengetahui m i l a n  harga F maka dllakukan pengukuran 
potensial selarna 7 hari &lam minggu pertama pembuatan. Wl pengukuran 
potensial ESI selama 7 hari &pat dilihat pada Tabel 5.3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Nbel 5.3 Mai l  rata-rata 3 kali pengukurar, potensial ESI: WZZ ape kawat 
terlapb sdwna 7 hari 
Berdasarkan data &ram Tabel 5.3 diketahui bahwa harga P berubah 
secara menurun setiap selhng waktu pengukuran t e m m  narnun respon Esi 
msih menunjukkwl &at hkvmWn. Perubahan hrga P menunjukkan kesalahan 
dalam petaksanaan analisis dalam penentuan ion P a h .  Perbedaan k g a  P 
temebut disebabkan olah beberqpa f a m  yahtu: gearmetri dari elebadaI 
kompasisi dan sifat komponen rnernbran. E t e m  &rb& dari membtan 
penukar ion cair dengan pendukung palimer seMngga e l e m  yang dibwat suHt 
dibuat dengan bantuk yam sama. Rka dillhat dari sWat kebrutan komponen 
membrannya yaitu kelanrtan bahan aktlf rnembrannya (dJ leMh besw dari 
icelarutan bahan pendukung membran (&). Hal ini menyebbkan babn 
pen&ng membran (phs&&m DBP) lebiih terkotlsen2rasl pada perrnulram 
membran sehinw dapat menghalangi b a h  aktif membran mangadakan 
kontak dengan l a m n  analit. Hal in1 &pat rnednpengmhi harga poEensiaI yeng 
tertikur. Adam ketidak homogenan dari kompanen membran ini &pat 
menyebabkan terjadinya pesubahan harga EO dari waktu ke waktm. Perubahan P 
pada ESI tip kawat terlapis &pat disebabkan pula aleh masuknya air ke bagii 
dalam rnembmn yang kontak d e w n  kawat platina akibat gradien osmosis, 
menyebabkan terfadinya pmas redoks oksigen yang berfwngsi sebagai sistem 
elektroda pemPanding dalam dm jurnkihnya yang tidak menentu menyebabkan 
haiga P berubah-ubah (Pranitis,l992].Pen1bahan respon potensial ESI PbC142- 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
W kawat terlapls ch-4 waMu ke waMu rnemerlukan standa- ESI sebefum 
digwnakan (Camman, 1979). 
Jika data pada Tabel 5.3 tersebut dim pe~maan  Nemtnya setiap 
selang waktu pengukuran 24 jam, makrjl basil yang diperoleh ditentukan 
persamaan Nemst sebagai Fungi waktu (t) yang perhilungannya ditunjukkan 
dalam Tabel 5.4 dan data selengkapnya disajikan ddam Lampitan 1. 
Tabel 5.4 Pengaruh wakhr 7 hari terhadap perubahan potensla1 ESI P a 2 -  tipe 
kawat terlapis 
Data pada Tabel 5.4 menghasilkan persamaan: AF' = (337,17 0,32t] 
mV artinya perubahan 0.32 mW jam. Persamaan tersebut menunjukkan bahwa 
dalam M a p  pengukumn menggunakan ESI W2- fipe Mat terbpis tetjadi 
perubahan harga EO s e w  432 mV/jam selama larun wktu 7 hari (144 jam) 
dalam minggu pertama pembuatan elekt& tersebut. Perubahan potensial ini 
hanya dipengaiuhi aieh perubahan harga P karena hrga faktar Nemst yang 
diperoletl rnasih membenkan nilai yang kms#&sehingga n?spon potensial yang 
diimbulkan wkup mbIl yaw diiunjukkan oleh perubahan harga P yang kedl. 
Hal ini mnunjukkan membran yang digunakan krsiw hirdofobik dan homogm. 
Karena terfadinya peruhhan E" ini mka sebelurtl digunakan pengukumn 
hendaknya elekroda tersebut diprakondisi tdebih dahuiu dalam l a m n  
N t l 2 P b Q  405 M. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
5.2.2 Penganrh Perendaman dalam Lanrtan Na2PbW, Om M 
Hasil pengukuran potensial lamtan Na9bU4 0,05 M pada konsentrau' 
5.10* - 5.1V2 M dengan berbagai waMu perendaman disajikan dalam Gambar 
5.3 dan data selengkapnya dalam Lampiran 2. 
0 3 6 9 12 I S  18 21 24 27 30 
Wakhr perondaman [Jam) 
Gambar 5.3 Kuwa pengaruh lama wrendarnan terhadap hatga faktor Nernst 
Data dalarn Gambar 5.3 dan data Lamphn 2 rmenyatakan bahwa walrtu 
permdaman 1ESI PbCI4& tip@ kawat tedapk dalam larutan NaaPbCI4 405 M yang 
diinjurkan adalah 3 sampai 12 jam Karena pada kisaran W a b  tersebut 
rnenghasiikan harga faktor Nmst yang rnasih dalam rentang harga taot'iti$nya. 
Sedangkan path padaktu perendamn selama 1 dan 24 jam rnemberikan hargrr 
faktor Nernst yang menyimpang dari hwga teoriUs. Hal ini kama dalarn wdrtu 
perendarnan < 3 jam jwmlah air &am jumlah tertentu yang dipedukan wntuk 
mencapai kesetimbangan belum memkupi kbutuhan membran untuk proses 
dissosiasi maka mbi pertukaran Ion belum mencapai keseEimbangan sehingga 
menghasllkan respon potensial lihclitk Akmst2aQ sedangkan pada perendaman 3- 
12 jam kebutuhan air dalam rnmbran untuk dismbsi tdah terpenuhi. Jumlah 
air yang &merap cukup untuk menghidrasi gugus penukar ion katian metiIMoktU 
amonium kuarterner clan ion kontra JJbCl2- saja mernbentu pssangan ionJumlah 
air ini rnenyebabkan interaksi secara elek&Mdtik pa& reaksi pertubran ion 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
rnelqaai spesifik sehingga respon potensiabya bers#at AkmstBa Kandungan air 
dalam perendaman 24 jam jumlahnya terlau beriebihn untuk keperluan disosiasi 
W n  aktif membran, menyebabkan tldak wbemknya pasangan ion. Hal ini 
menyebabkan medan Jistrik lokal kurang peka temadap koion, sehingga koion 
tidak ditolak ke lwr mernbm. Akibatnya m b m n  tidak pwmselektif dan 
respon ti&k Nernstian (Buhlmann, e a1.,2001). 
5.2.3 Batgs DeQkrPi Pemukuren 
Penentuan kisaran kansentmsi linier dan batas deteksi pengukwran 
ditunjukkan pada Gambar 5.4 
Gambar 5.4 Kurva E (mV) terhadap - log [PbCT4q untuk penentwn kisaran 
kansentrasi dan batas de-i 
Batas deteksi pengukumn menggunakan ESI PfK&2Z tipe ki3wat twlapis ini 
diharapkan serencfah munglon agar dapat diiwnakan untuk menentmkan Pb 
dalam jumlah renik. Batas deteksi pengukutan yang dipemleh wkup rendah 
yaitu pada kammtrasi N a 2 W  SebeSar 5.10-' Pl atau 40135 ppm sebagai anian 
~b02;sehingga ESI P~cI? tipe h a t  terlapis ini dapat digunakan u m k  analisis 
renik. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
6.24 Walrtu Rmpon 
Data pengukuran wi&u respon ESI WCk* tipe kawat terlapis diinjukkan- 
pada Gambar 5.5 dan Tabel 5.5. Bata sekngkapnya te-ji dalam Lampkin 3. 
Gambarr 5.5 Warn repun ESI ~ b c l , ~  Upe kawat terlzlpis 
Takl5.5 W& respon ESI PbCI4'- tipe kawat Mlapis 
Besdasarkan data &lam Gainbar 5.5 dan Tabel 5.5 &pat dinyatakan bahwa 
waktu respon ESI Pbcl,> tipe kawat terlapis pada konsenm terendah dari 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
kisaran konsehtrasi 5 x  1r5 - 5 x  lo-* M yang masih memberikan respon Me& 
adalah 30 detik. Hal ini menunjukkan bahwa ESI PbCIZ- tip kawat terlapis yang 
dihasilkan memiliki semitivitas yang cukup bagus karena memberikan potensial 
ESI berharga konstan dengan waktu yang cepat (< 1 menit). Hasil ini 
menunjukkan bahwa kecepatan pembentukan asosiasi ion setelah reaksi 
pertukaran ion dalam membran berlangsung cepat pada masing-masing 
konsentrasi yang diukur. Dalam suatu pengukumn, waktu rrespon dad ESI PbCI? 
tipe Wat terlapis diharapkan cepat karena semakin @pat elekhuda tersebut 
memberi respon potensial konstan maka semakin bd~k kin@ dari elektroda 
tersebut. Sehingga ESI P~CI? tipe kawat terlapis ini baik digunakan untuk tufwn 
pengukuran. 
Data dalam Tabel 5.5 menunjukkan bahwa semakin rendah konsentrasi 
larutan NazPbCI, maka waktu respon ESI PWZ- tip kawat terlapis semakin 
lama. Hal ini disebabkan adanya fenomena pertukaran ion P~CI:- dalam 
membran dengan ion PbCS2- dalam larutan. Pada konsentrasi rendah jlvmlah 
~bCl+% dalam larutan semakin kecil sehingga membotuhkan waktu yang lama 
untuk menggantikan ion pbCI4"- dalam membran untuk mencapai kesetimbangan 
jika dibandingkan dengan bila konsentrasi lamtan yang lebih tinggi. Fenamena Ini 
diinjukkan oleh reaksi pertukaran ion sebagai berikut (Catba1,1997): 
5.2.5 Us& Pemakaian 
Hubungan antara harga f a r  Nernst t e m p  waktu (hari) ditunjukkan 
pada Gambar 5.6, data selengkapnya tersaji dalam Lampiran 4.Data pZJ& 
Gambar 5.6 rnenunjukkan bahwa faktor Nernsrt berubah dengan waktu, semakin 
lama semakin menurun, Dari data pada Gambar 5.6 Mhat sampai dengan hari 
ke 60 harga faktor Nemst ESI Pb(I1) tipe kawat terlapis yang d i t  maslh 
belum menyimpag dari harga teorifisnya. Hal ini menunfukkan bahwa membran 
yang digunakan cukup stabil. Stabilitas membran disebabkan oleh penambahan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
nWk%?w DBP dan penukar kation DzEHPA, yang menydmbkan p a n u r n  suhu 
barnisi gelas Tg sehingga membran selain b e M  lentur, juga mengubah sibt 
flsik membran sepem memperbesar volume spesifik membran yang 
menyebabkan membran mengembang membenbk gel yang diperiukan untuk 
mempertahankan agar fasa organik rnernbran tidak melarut ke dalam larutan 
sampel. Dengan demikian adanya gel ini usia pemakaian ESI Pb akan 
diperpanfang (Kobayashi,et all 2005) 
0 10 20 30 40 50 
W a  Pemakalan (Had ) 
Gambar 5.6 Usia pemalraian E S  PbckZ2 
Penganrh pH larutan tehadap kinerja ESI WCLZZ diuji melalui pengukuran 
potensial pada larutan P~EI:- dengan konsentrasi 5 x  lo9 - 5 x l(TZ M pa& pH 3 
- lo. Hasil pengujian pengaruh pH kmadap kineja ESr P m 2 -  tipe kawat 
terlapis disajikan dalam Gambar 5.7, yang dipedeh dari data lampiran 5. Data 
dalam Gambar 5.7 menunfukkan bahwa mda pH 3 - 7 6 1  PbCk2- rnasih 
memberikan harga faktor Nernst dalam rentang yang masih diperbolehkan 
(masih dabm renbng harga f a k r  Nemst 29,6+5 mV/dekade) (Wroblewki, 
20%). Sedarylkan pada pH 7 7, ESI PbCE4'- &ah mmbetikan penyimpangan 
hrga faktor Nemst karena harga Faktor Mernstnya sudah rnenylmpang dari 
harga fak-&r Nemst teoritis yaitu 29,6 rnV/dekade. Hal ini karena pada pH 8 yang 
berarti terdapat OH- sebesar lo6 M akan m m b a h  jumlah OH' dalarn larutan, 
PERPUSTAKAAN 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
sehingga akan memperbesar jumlbh OH' dalam m b r a n  maka akan terjadi 
k m p W  antara m2- dengan OM- ddarn mngikat katior, m e t i W l  amonium 
kuartener, Raaksinya dapat ditutis sebagai peMmaan 5.1 : 
Selain itu, adanya jurnhh OK yang menlngkat dalam larotan maka 
kemungkinan &pat terbentuk endgpan P~J(OH)~ karma hasil kali konsentrasinya 
mellebihi Ksp Pb(0H)z (3% 10-16) (Day dan Undarmood, 200.1), sehingga jumlah 
~bC12- dalarn larotan juga akan bekumng akibatnp respon ESI temadap PbCk2- 
mnjadi rendah. OIeh karena itu, pada pH 8, 9 dan 10 brja ESI P~CI,~. 
dipengaruhi oleh pH. 
Gambar 5.7 Pengaruh pH terhadap Kine* Elektrode Selektjf Ion 
~ b ~ l h  Tipe Kwat Terlapis 
Pada pH 3 - 7, ESI ESI PbCIt- masih rnembedkan harga faktor Nernst yang 
masih dalam rentang yang dipefbfehkan -pun larutan bersifat asam, karena 
jumlah konsentrasi OH- dalam larutan sangat kecil. Selain 'Ru, pH asam tidak 
mernpengaruhi kesetimbangan antara PbCIT dalarn harutan dan membran, 
sehingga akan memberikan harga hktor Nernst yang mendekati harga faktor 
Nemst Writis. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
5.2.7 Pen~aruh Suhu terhadap Ktnetja ESI PbCI.'- TTpe lcawat 
Terlapls 
Suhu dapat menyebabkan kesalahan dalam pengukuran rang signifikan. 
Perubahan 10 'C pa& suhu sampel dapat mengubah harga f a b r  Nernst 1 
mwdekade (Lynde, 1997; Rundle, 2003). Pada penelitian ini wituk w h u i  
apakah whu mempsngaruhi kinerja ESI PbCl4'- maka dilakukan pengukuran 
potensial pada larutan pbcb2- dengan konsentmsi 5x 109 - 5x  1p W pada suhu 
20 - 50 OC. Pengaruh whu terhadap kinem ESI Pbfl2- tipe kawat terlapis 
disajikan dalam Garnbar 5.8, data yang diperoleh disajikan dalam lampiran 6. 
Garnbar 5.8 Pengaruh suhu terhadap kine@ Elektrode SeleMif Ion PbU4'-  tip^ 
Kawat Terlapis 
I3erdasarkan data pada Gambar 5.8 dapab diketahui bahwa pada whu 25 
'C - 50 OC, ESI ~bCl$ rnasih memberikan harga f a b r  Me@ dalarn rentang 
yang masih diperbolehkan (29,6f 5 Wdekade). Hal ini diibabkan semakin 
meningkatnya suhu, maka kelanltan pbCI4'- juga sernakin meningkat sehingga 
akan terjadi kesetimbangan dalam l a m n  dan membran, Kesethbangan 
PbCIZ- baik dalam larutan maupun membran tersebut m e n g a ~ ~ n  ESI PbC14'- 
masih memberikan harm faktor Nerw.4 yaw mendekati harga faktor Nernst 
teoritfs, Berdasarkan data pada Gambar 5.8, juga dapat dinyatakan bahwa 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
rnembran ESI PbC14'- stabil terhsdap suhu dan ESI PbC16 &pat digunakan untuk 
mengukur pada rentam suhu 25 - 50 'T. Hasil penelitian ini tidak berbeda 
dengan harga N e m  teoritis, karena W h  memberikan harga f a b r  
Nemst ddam rentang yang dipehlehbn. 
5.28 Pemruh Zon Aslng (WeMvMs) t e m p  K i m j a  ESI P&U4" 
Tipe Kawat Te'erlapis 
Pada penelian ini, pengaruh ion asing ( s e l e m )  terhaabp kinerja ESI 
rnZZ dilakukan dengan menggMlakan metode larutan tercarnpur dengan variasi 
konsgntrasi larutan PbCI,> 5 x  10%-5x 1W2 M dan konsentrasi Ion asing 5x 1fY3 M. 
Ion asing mengganggu kimrjg ESI PbCI: tipe h a t  terlapii jika harga koefisien 
seJelcervitas (xz] > 1 dm sebaliknya. Hasil penenban harga koefisien 
selektivitas (KG) ESI PM3? t e m p  ion aslng ditunj.lkkan oleh Gambar 
5.9,Data selengkapnya dapat dilihat pa& Lampiran 7. 
Gambar 5.9. Pengaruh Ion lWng tamadap Koefisien el- Sensor Ion 
(ESI) PbC142- Tipe lEawat Terlapis 
Data dalam Gambs 5.9 menunjukkan bahwa dlpengaruhi bnsentrasi 
ion PbCl? (Ardakany,et al., 2003). Variasi harga ini berkaibn erat Uenagn 
rnekanisme respon ESI dan peruhhan ionion dalam lanrtan serta ditentukan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
oleh metoda penentuan l<lJ yang digunakan. Evaluasi seleW~tas ESI Pb (II) 
sebagai ion PbClz terhadap ion asing yang m u m n  rnengganggu penentuan 
. Berdasarkan harga 4 , maka pada konmtmsi lan PhU42- sama dengan 
konsentrasi Mn asing (1r3M) semua anion asing yang diuji tidak mengganggu 
kinerja ESI PbCM2- karena harga Ki,j semuanya berharga < 0,l.Urutan 
selektivitas ESI Pb terhadap ion asing menurut : PbCh2-> S* > NO< >NO: > Br- 
menunjukkan bahwa ESI yang dibuat seleMlf temadap Pb(I1) sebagai anion 
PbcJ,*. 
ESI pbC14'- tlpe kawat terlapis kblh rnerespon ion pbai> dartpada ion 
asing sepetti ion sulfida, bromida, nitrat dan nibit Hal ini karem diantara ion 
PbCI.8, S2; Br', N03; dan NO;, ion pbCI:- rnerupakan anion yang pallrig 
hidmfobik dan berjari-Jari besar. Menurut Smith (1977), enblpt Mrasi (wW) 
berbandlng terbalik dengan jari-jari dan berbanding l u m  dengan kuadrat 
kerapatan muatan, sehingga semakin besar jari-jari suab anion maka akan 
Fnempunyai A W ~  yang semakln kecil dan semakin besar kerapatan muatan 
auatu anion maka akan mempunyai sw yang sernakin besar pula. Besarnya 
&ww nittat, bromida, n i M  dan sulflda acfalah 320 Kl/mal, 360. W/mol, 380 
Kl/mol dan 1520 KJ/mai. Enthaipi hidrasi berbanding lurus dengan energi bebag 
standar (AGO), dan AGO be-ng lurus dehgan harga ~ 5 .  Ion M t -  
merupakan anion yang paling hiimfobik dan berjari-jari besar sehingga akan 
mernpunyai energi bebas trampor dan entalpi hidrasi paling hi, ddbatrrya ion 
PbCh* lebih mudah terekstraksi ke dalam fasa membran dibanding anion hirlnya. 
Mekanisme sel&Mtas dapat di@laskan sebagai beribt : jika ESI PbCI2- 
dicelupkan pada larutan sampel, maka akan mi difusl ion-ion dafam lapisan 
rangkap listrik sebagal potensid m a n  pada antarrrnuka membmn - larutan. 
Gugus aktif dalam membran ESI ~bCl? (garam (Rlt'N)2PWlt) mtlla-mula 
terdiwsiasi rnenjadi kation RR3'N+ dan anlon ~bCl42' dalam antarmula membran 
- larulan sampel sehingga muatan membran diinhrkan oleh kation RR~'N+ yang 
berkdudukan tetap dalam membran serh bersifat sebagai penukar anion. Pada 
keseimbangan Donnan, jwnlah anion dan kation yam berdidusi ke dalam 
membran dan larutan sam, S&ma penukar ion tetap bemda pada perinukaan 
membran adalah anion bemuatan pdtiF, maka kation lain yang berada 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
bersama-sama &lam larutan sarnpel ti& berperan &lam menimbulkan 
potensial Donnan karena dltolak kelwr memhn. Anion hiirofobac dan berjari- 
jari paling besar akan lebh cepat rnencapai antarmuka membran - lamtan dan 
meltmati lapis mngkap listrik sehingga akan rnengontrd potensial Donnan 
(Labhminarayanaiah, 1976; Wroblewski, 2005). 
5.3 Penerapan ESJ PbCteZ- tipe kawat tefiapis untuk pemmtuan Pb 
dalam sampel air limbah bwtan 
Metode potensiotnetri menggunakan ESI MI.+' tipe kawat &lapis ini 
merupakan metode alternatif untuk pemtuan Pb yang d i i p k a n  dapat 
menggantikan metode spekbofatomebi serapan atrim (SSA) dengan 
menghasilkan sensitivitas dan keakumtan yang sama. Pemenuhan maEcsud 
tersehut dilakukan dengan membandi in hasil pengukuran penenban pb 
antam rnetade spe-egi dan potemiometri. Data hasil pengukuran secata 
potensiometri dan -etri dari 10 buah sampel air limbah buatan 
disajikan pada Tabd 5.6, data sel-ya tersaji dabm Lampim 9 dan 1.0. 
Tabd 5.6 Perbandingan Metode penentuan Pb secara potensiomegi dan 
Spe-tri 
Data pada Lampimn 9 dan 10 menghasilkan pe~maan garis regresi 
untuk kurva baku potensiornetri : Y =24,1X+220,6 dengan koeftsien regresi r 
=0,917. Sedangkan data Lampiran 8 menahasilkan persarnaan garis regresi 
untuk kuwa baku : Y =24,1X+220,6 dengan k&isiin regresi r 
= 0,9991. Harga r tabel yang dipwoleh dari kedua met& hi untuk batas 
kepemyaan 95% dan derajat bebas (DB) n-1 ) = 4 untuk metode 
potensiimebi dan 3 untuk metode ~ o t o m e t r i  bertwut turut adahh 0,811 
dan 0,878. Hal ini menunjukkan r h i m  r r tabel, yang bennakna bahwa antam 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
k o n s h s i  W @) sebagai anion FbCI4' dengan abswtsnsi dan potensial ESI 
memiliki korelasi positii . Artlnya pa& rwltang konsembasi larutan baku yang 
digunakan hengikuti hukum L a m - m  ( s p e k t r o w  ) diJn hukum Nemst 
(pobensbmetri). 
Data dalarn Tabel 5.6 ~ ~ k a n  bahwa ESI Pb dapat d i i k a n  untuk 
penentuan Pb sebagal PbCl? &lam air limbah buatan pada tentang kommtrasI 
0,l-103,6 pptn dengan memberikan akurasi sebesar O,W3,8 % dan 
penyimpangan baku sebesar 0,003-428 yang menunjuklgn a h a  pengukumn 
Yaw baik 
Metode mana yang lebih baik bila digunakan untuk penentuan Fb (11) 
&lam sampel air limbah bwfan aeu apakah matala halar SSA dapat d i k a n  
oleh met&! pobnsiometti menggunakan ESI Pb yang dlbuet, maim dilakukan ufi 
staWk kordasi menggunakan persamaan garis regmi yang pehitungannya 
termji dalam Lampiran 11, rnenghasillmn pewmaan sebagai berikut : 
Pewmaan di atas meighastlkan haqa Sirnpmgan bakr Sylx = 0,0102; 
Simpangan haku intersep Sa = 1,74.104 dan simpangan baku dcp@ Sb- 0,018. 
Uka digunakan nilai t yang sesuaf dengan derajat bebes (DB) n-2 = 3 dan pada 
batas kepemyaan WO sesetKsw 3,18 maka diperoleh kecermatan lntersep a dan 
siope b berturut-harut a i t Sa = 0,002 i 5,53.10+' dan b = b.k tSb = 016 r 
0,0566. Harga r tabel pada P 95% dan Dl3 4 adahh 0,811. Sedang r King 
adalah 0,9986. Hadi tembut menunjukkan bahm r hitung > r tsbel, maka 
&pat dinyamkan a& korebsi antara metDda SSA dengan potensEomebi 
menggunakan ESI Pb yang dibuat. Harga a mash &lam mtang a * ZSa dan b 
.; b k 23 maka dapat dinyatakan bahwa kedw rnetoda yang diiji tkW 
mmnjuMtan perbedaan scam bermakna. Dengan demiffin penenhran Pb ID) 
pada rentang konsentrasi OJ04 -103,6 ppm secara SSA &pat digantiIran oleh 
metade potensiomebi -&an ESI Pb yang d i , D i i *  mek& 
SSA, mekde potensiometri yang klah d i h k a n  relatsf lebih sedeman d a m  
persiapan sampel clan mmrlukan petalatan lebih mumh. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
BAB VI 
KESIMPUIAN 
1. M%rnbran berkomposisi 96 brat ~#rioMilamoniumtetmklomplum~II) 
: W C  ; pfm%& DBP: penukar kation di(etil-heksil) asam M a t  
(D2EHPA) = 4r30:65,5: 0,s dblam pelwut WtraMdrofuran (THO dengan 
perbandingan % b/v = 1:3 dapat digunakan sebagai sensor ion Pb(I1) 
dalam ESI ~bCId-tlpe kawat terlapis 
2. ESI memberikan bra& yang optimal utltuk pengukumn analisis dengan 
menunjukkan sifat hbnslkm (kctor Nemst = 29,25 mvldecade 
konsentrasi pbCIJ'3, pada rentang konsenW pemukuran 5.10-' - 5.10' 
'M (limit deteksl 5.10'~ M atau 0,0135 ppm), waktu farvdb cepat (30 
detik), respMa potenSal benmriasi * 432 mV/jam, tidak dlpengaruhi pH 
larutan 3-7 a n  ternperatur 25-5O"C.ESI perlu dipmkondbikan dalam 
lamtan Na2PbQ 0,OS M sefarna minimal 3 jam pertama kali akan 
dqunakan,Esi masih dapat digunakan &lam waktu 2 bulan serta 
mnunjukkan kedapatan ulang pembuatan yang baik (reprodusibel) 
3. ESI leblh selektlf terhadap anion yang disensomya W2-> S2- > N03- 
>EN)? z Br- (anion asing yang diuji tidak mengganggu kinetja ESI 
Pb/II)1 
4. ESI dapat diiplikasikan datm sampel air limbah bmbn yanga 
mengandung Pb(l1) sebagai anion ~baP pa& konsentrasi 0,1-103 ppm 
menghsilkan kesalahan 0,04-3,&% (akurasi 2 96,246) dan presisi 2 
99,72% 
5. Metoda potensiametri menggunakan ESI Pb(II) sebagal anion WZ2 
dapat menggantlkan m e w  baku spektrofotometrl serapan atom (AAS) 
pada rentang konsenbasi 0,l- 103 ppm Pba42- . Dibandingkan metoda 
A& rnetoda potensiome&i rnemillki kelebihan lebih cepat, sederhana dan 
murah. 
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Lampiran 3: Data pengulartan waktu respon ESI PM+' 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Lampiran 4: Data m k u r a n  usia pemakaian ESI m4* 
Lampiran 5 : Pengatrlh pH temadap k i i a  ESI M 4 *  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Lampiran 6: fengsruh suhu terhadep kinem ESI PbC1:- 
E (mV) pada suhu ZPC I 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
[ Iml;"ll M I p[PbCI$I, I E (mV) pada suhu 3% 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Lampiran 9 : Data hasil pengukuran konsentrwi F% &lam air limbah buatan secara 
potmsiometri 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Lampiran 10 : Penenhran W (n) &lam air l i M  buatan ~ecara 
serapan atom pa& partang *bang 217 nm 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
Lampiran 11 : Conbsh Pemingan Uji Statiik regresi korelasl 
Data dab Lampimn 9 clan Lampkan 10 bila dlbuac persamaan gat% regresi 
mengguMkan swbu x = metode ~ f o t o m e t r i  dan y = metode potemiornetri. 
Bila ditabelkan akan d i i h  data sebagai M k u t  : 
Slope = b = 0,6 ; intersep = a = 0,002 ; M i n  korebsi = r = 0,9373 
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